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DE  L'OXYDE. 
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INTRODUCTION. 

L'ensemble  des  recherches  sur  le  cohalt  et  ses  alliages,  faites  dans  le 
but  d'en  augmenter  l'usage  pour  le  commerce,  a  été  élaboré  d'après  les 
données  générales  sui .  intes: 

I.     Préparation   m    cohalt   MÉTAi.LigiK   au   moyen   dk   i.a 

RÉDUCTION     !)K    I.'OXVDI:. 
II.       F^Tt'DK    SUR    LES    PROPRIÉTÉS    PIIYSIyiKS    DU    COBALT    MÉTAL- 
LiyiK. 

III.  CiALVANOPLASTIE   AVICC  LE  COBALT  ET  SES  ALLIACES. 

IV.  Al.LIACiES   TRÈS    IHRS    I)U   COBALT. 

V.    .Alliages  inaltérables  du  cobalt. 
\T.    Aciers  au  cobalt. 

Ce  travail  est  la  partie  I.  de  la  série  ci-dessus,  et  forme  un  rapport 
des  recherches  faites  h  l'Ecole  des  Mines  de  Tlniversité  Queens,  Kingston, 
Ontario,  pour  la  Division  des  Mines  du  Ministère  des  Mines. 

Pour  les  besoins  de  ce  travail  il  a  été  nécessaire  de  préparer  des  ([uan- 
tités  considérables  du  métal  dans  un  état  de  pureté  aussi  complète  que 
possible.  Le  problème  de  la  préparation  d'un  bon  oxyde  de  cobalt  a  été 
complètement  résolu,  et  le  procédé  est  mis  en  pratique  sur  une  grande 
échelle  par  plusieurs  fondeurs  de  minerais  du  Canada.  C'est  pour  cette 
raison  qu'on  a  choisi  l'oxyde  comme  matière  brute  de  la  préparation  du 
métal. 

Dans  le  cours  du  travail,  il  est  devenu  de  plus  en  plus  évident 
que  quelques  usages  du  cobalt,  dont  la  démonstration  a  été  donnée  dans 
ces  laboratoires  et  ailleurs,  nécessiteraient  probablement  la  préparation  de 
fortes  quantités  du  métal  dans  les  hauts  fourneaux  du  Canada.  Il  résulte 
de  là  une  augmentation  dans  l'importance  de  l'étude  des  procédés  métal- 
lurgiques de  préparation  du  métal  au  moyen  de  l'oxyde.  On  a  donné  à 
cette  étude  une  attention  plus  considérable  qu'il  n'aurait  été  nécessaire 
pour  simplement  préparer  les  quantités  requises  pour  les  expériences. 

Il  y  a  quatre  méthodes  pour  ''duire  l'oxyde  de  cobalt  du  commerce 
en  cobalt  métallique  dans  un  certain  état  de  pureté: — 

I.     Réduction  par  le  carbone. 

IL       RÉDUCTION  PAR  LE  GAZ  HYDROGÈNE. 
III.       RÉDUCTION   PAR   LE  GAZ   PROTOXYDE    DE  CARBONE. 
IV^       RÉDUCTION    PAR    L'aLUMINIUM. 

Chacune  de  ces  méthodes  a  été  longuement  étudiée,  et  les  résultats 
sont  consignés  dans  ce  rapport.  Ceux  qui  s'intéresseront  plus  tard  à  la 
préparation  de  fortes  quantités  de  cobalt  métallique  trouveront  dans 
ces  pages  un  guide  pour  leur  travail. 


PRirXKVriON    1)K   I.OXVDI.   1)1.  COBAIT   l'OlR   I-KS 

i.xim:kii.n(Ks  dk  rkdi  (  tion. 

•1...  (•..,(),  i-niplovi-  |x.ur  cfs  vx\KÙvmv^  lUit  «U-  fliy.lratf  <li-  cbalt 
précipit.'  I>ar  inu-  bast'  aUalini-  dans  i..u-  solution  <k'  H,  ..r.iri;  «U-  »;..  lalt. 
(\.t  lu.lralc  .st  cruni-  o.uli'ur  vt-rt-noirAtri-  au  n.nta.t  dr  1  air  C  air  iil 
'.  7S(»°C  il  forme  un  oxvdi'  noir  ayant  a  jk-u  pris  la  tormiili-  i  oaU,. 
iV-st  vv  (lui  t>l  (K'montn'-  par  ks  analys»-s  suivantts,  la.tts  a  <U-  Iopk» 
intiTv.illis,  it  (•arailiri>ti(|Uis  d'un  Rrand  nonibri-  dautris: 
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D'après  la  formule  chimiiiue  les  oxydes  auraient  mie  teneur  en  c 
comme    suit: 

(  0:i()| ,.  -,     ,,,.. 

(■„() (o=/8-H  , 


obal 


Il  est  clair  donc  (juc,  si  on  compte  la  partie  de  réchanti  Ion  (|m  n  ei 
pas  de  l'oxvde  de  cobalt,  cet  oxyde  lui-même  est  surtout  du  ^  o:,0^.  ^ 
n'est  pas  nécessaire  pour  nos  calculs  <le  supposer  la  présence  «'V  ,?;t  "^>«- 
seulement,  car  ils  sont  basés  sur  l'analy.e  actuelle  de  chaque  echanti.loi 
Cependant,  dans  les  pages  <,ui  suivent,  pour  plus  de  simplicité,  les  react.o. 
sont  écrites  avec  la  formule  <.'o,0,  pour  designer  1  oxyde  de  colialt. 


Hons  était  iirincipalL-m.-nt  du  Co>  O*.  voir  paKi-»  M  il  J"- 


<ixv<I,'  noir  l'uiployé  pour  ces  rct\\ 
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Purification  de  l'oxyde  de  cobalt. 

I.'oxydf  (II-  n>l»ali  w\  (jn'il  nmi>  vii'iit  ilfs  foiiriUMUX  rt  «lu'il  »>t  m'IuIii 
sur  11-  m.iriln'',  «ImiiU'  à  r.inal\s*'  If  nxilt.it  appnixiiii.itil  >iii\am: 
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Il  y  a  imi'  Kr.iiidr  (lilïrmui'  l'iitr"  U>  rrMiltals  d'.mahx-  de  disiTs 
«.•ii\ni>:  Ifs  ('•ihantilliiiis  <i-d(sMi>  ont  iiiu'  fort»'  ti-ncur  t'ii  h-r.  Miiifrf  et 
calciuiii,  Il  si-raii'iit  classis  dans  la  (|ii.ilil('    iv  2  par  la  plupait  di>  loiidiiirs. 

I.i-  im'-tal  priKluit  a\ff  un  nx>(li'  dont  la  composition  t-st  scmlilaldi' 
à  cilli'  (k-  ifs  iVliantilloiis,  isl  sut'tisaninu'nt  pur  |M>ur  la  plupart  des  usants, 
surtout  si  on  ajoute  au  iiiMaiiKf  l'H  fusion  de  la  chaux  i>oir  cniraîncr  le 
soufre,  ('epeiidani,  pour  plusieurs  tins,  on  a  insoin  d'un  métal  contenant 
un  percentane  très  minime  d'impuretés  telles  (|iie  le  nickel,  le  1er.  le  soulre, 
l'arsenic  et  la  silici'.  l'ar  le  iirocédé  suivant  on  |)eut  éliminer  autant  (|u'on 
le  désire  ces  impuretés  de  l'ox\(le  de  cobalt  brut. 

.SV//(C.  -Dissoudre  '"  ..\yde  Itrut  dans  l'acide  chlorlndriciue  suivant  la 
réaction: 

(■o:,(),  +  8  H(l  =  .<  (.■o(l,  +  4  H.O  +  Cl,. 
il  est  mieux  de  chauffer  et  d'agiter  avec  un  jel  de  vapeur  d'eau.  S'il  y 
a  de  la  silice,  l'Ile  n'est  pas  dissoute,  d  on  |)eut  l'enlever  par  liltratioii  ou 
décantation.  Il  en  est  de  même  pour  les  silicates  insolubles  dans  les  con- 
ditions de  l'oiM'ration.  Les  silicates  soluhles  donneroni  un  certain  montant 
de  silice  dont  on  pourra  se  déliarr.isser  dans  la  j)hase  suivante  du  procédé 
où  elle  restera  sur  le  filtre  avec  le  fer  et  l'arsenic. 

F'-r  et  iirscnii.  -.\  l.i  solution  de  CoCI-j  formée  par  la  dissolution  de 
l'oxv'de  dans  l'acide  chlorhydri(|ue  comme  expli(iué  ci-dessus,  ajouter  ^ra- 
dueilement  du  carbonate  de  calcium  ou  marbre  pur  tinement  pulvérisé,  jusqu'à 
ce  (|u'il  ne  se  forme  plus  de  préci|)ité.  L'addition  de  CaCO;,  donne  un 
précipité  caillebotté  brun  qui  contient  le  fer  et  l'arsenic  qu'il  y  avait  dans  la 
liqueur. 

.\i(k('l. — Pour  la  plupart  des  usages,  il  n'est  pas  nécessaire  de  séparer 
du  cobalt  la  petite  (piantité  de  nickel  qui  s'y  trouve  mêlée,  mais,  .-i  on 
le  désire,  on  peut  le  faire  de  la  manière  suivante.  La  solution  de  chlorure 
de  cobalt  contenant  un  peu  de  chlorure  de  nickel  est  d'une  couleur  rou^;e 
foncée  ou  vineuse,  .\jouter  une  solution  de  base  alcaline  à  cette  solution 
mixte  <le  chlorures  jus(|i.'à  ce  (lu'elle  soit  décoloréi'.  Les  hydrates  (le  nickel 
et  de  cobalt  se  précipitent  l'un  après  l'autre,  et  vers  la  fin  de  la  formation 
du  précipité  de  cob;'lt,  il  n'y  a  i>as  de  nickel  précipité  en  (piantité  ap|iréciable. 

La  solution  alcaline  donne  un  (irécipité  noir  d'hydrate  de  cobalt,  et 
la  tin  de  la  réaction  est  in(li(|uée  par  la  décoloration  de  la  li(|ueur.  Si 
on  a  bien  suivi  les  ))hases  du  procédé  ci-dessus  décrit,  on  ])eut  calciner  ce 
précipité  noir  à  une  température  d'env  iron  7.S()°  C,  et  on  obtient  de  l'oxyde 
noir  tie  cobalt  ("o-iO,. 

Soufre. — On  peut  enlever  tout  le  soufre  (pii  se  trouvait  dans  l'oxyde 
primitif  et  fjui  est  resté  dans  le  dernier  précipité,  ou  (ju'on  a  pu  ajouter 
.nvec  I;.  solution  alcaline,  en  faisant  bouillir  l'oxydi'  noir  desséché  avec  du 
carbonate  de  stHlium  et  de  l'acide  chlorhydritiue    dilué,  comme   suit:  le 
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carlxmati-  ilu  sMxlium  rt-auit  »tur  k-  soufre.  i|ui  v*t  \m»*1'  A  IVtat  di-  xulfatt 
iwr  la  laliination,  suivant  la  réaction: 

laS(),+  Na5t()i-Na,S(),+(a(()». 
I.C  sulfatf  tif  Homif  w>lul»li-  t»t  unlivé  par  lavaKf  A  l'tau.  On  lave  ini»uit( 
avfc  di-  iaiide  chlorhy(iri<|ue  dilué  <|ui  (U'tumitosf  la  tarlxmate  dt-  ralnun 
et  le  transforme  t-n  chlorure  de  calcium  «iluble  et  en  nnr  carlKinii|ue  (  <)j 
Puis  on  lave  avec  «le  l'eau  iMiur  enlever  le  diUirure  île  calcium.  (  ftti 
méthcMlc  est  applif|ual)le  seulement  s'il  s'agit  de  petites  «|uantités  «le  (  i 
et  de  S,  ci>mme  <lans  le  cas  des  oxy«le»  en  i|iiestion. 

In  envoi  d'oxyde  venant  des  fourneaux  et  donnant  i\  l'analyse: 
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fut  traité  par  la  méth(Hle  ci-dessus,  et  les  impuretés  s'y  trouvèrent  ensuit 
dans  les  projHJrtions  suivantes: 

(•„ 71 -w; 

v:  0041'; 

Fe 0-11';^ 

c  0020% 

^;,  ■;;::::::::::::;::::: o-oz^; 

\^  //,,,,'. aucune    trace 

Si()j;  . . .       aucune    trace 

11  y  a  d'autres  méthcKles  de  purification  du  ("«SO4.  Par  exi-mplc,  1 
solution  alcaline  peut  être  débarrassée  de  S04  par  le  BaCU,  et  le  C  a,  am 
que  l'excès  de  Ba.  précipités  par  le  carlwnate  de  sodium,  et  I  on  aura  aloi 
une  solution  sodiquc  assez  pure.  I-e  SO4  qui  se  trouve  dans  la  solution  t 
CoCl,  peut  être  précipité  p:ir  le  B;  '  1,,  puis  ensuite  on  fait  la  séparatui 
du  cobalt  et  du  nickel  avec  la  solution  sodique  purifiée. 

PRÉPARATION  DV  COBALl   MÉTALLIQIE  AU  MOYEN  DE  L 
RÉDrCTION  DE  L'OXYDE  PAU  LE  CARBONE. 

Méthode  d'expérimentation.— Ces  expé.-iences  consistent  toutes 
mêler  intimement  des  quantités  définies  de  carbone  en  poudre  fine,  et  ( 
diverses  sortes,  avec  le  CojO^.  et  de  chauffer  le  mélange  à  une  températu 
constante  pour  un  temps  mesuré.  Les  charges  employées  varièrent  en  ir 
portance  depuis  quelques  grammes  jus<ju'à  dix  livres,  et  furent  chautte 
dans  des  creusets  de  plombagine  bras(iués  ou  non-brasciués,  ou  dans  d 

creusets  d'argile.  .      ,     ,  .      ,  r  -.    1    *i»„„i 

Fourneaux  —La  réduction  fut  faite  dans  un  fourneau  au  pétrole  ï>teel 
Harvey,  d'unr  capacité  de  60  Ibs.  de  métal,  avec  creuset  n°  20,  et  qu  < 
pouvait  maintenir  à  toute  tempé-rature  jusqu'à  1550°  C,  ou  dans  un  fo 
électrique,  type  Hoskins  modifié.  Le  compartiment  de  chauffe  de  ce  demi 
est  un  culje  de  8  pouces  d'arête,  et  on  peut  y  maintenir  n'imjwrte  que 
température  jusqu'à  1650°  C,  sans  variations  d»  >  de  10    a  20 

Quelques  petites  charges  furent  analysés  dans  de  .sets  d  argile  plat 

en  dedans  du  tuho  d'un  four  électrique  décrit  pius  loin,     Ré-duction  ^ 
C03O4  par  le  gaz  hydrogène,"  et  qu'on  peut  voir  dans  la  figure  3. 
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On  |H'iit  \(>ir  K's  toiirr.   mix  il  Iturî-  .urt>Miiri»  ^lall^  lif.  platuhi-s  t,  II, 
III,  l\',  et  ilatiH  la  ttKi»*''  I' 

l.i!»  ri'iUliiMis  |K(iir  la  ritliictiini  ilf  l'nxvcif  t\v  culMlt  |»ar  !«■  l' irJMnu-  x>nt  : 

(1)  (•«),(), -f-4(-,«"..  +  4(<>. 

(2)  Cl >.i()4  +  4( ■()-.«  1  >  + 4( '()- 1. Il  ((imiiin.int  1 1  )  »•!  il). 
(.1)     2riM)4+4(-6(u  +  4('<),. 


Ku;.  1.     Plan',  (li'taillé»  ilii  loiimt-au  ilc'itri(|iic  l'iiiployi'  ]tt)ur  la  rnliiclion  <lii  l'ojO,  par 

le  rarimne. 

Si  tout  roxvKÎ'iic  iiiVfssaire  à  l'oxydation  du  carlionf  »'tait  fourni 
par  l'ox  du  dt-  loljalt,  et  si  tout  le  carbone  était  transformé  en  ("Oj,  sans 
torm.uion  de  C"(),  alors  la  réaction  serait  conforme  à  ré(|uation  (3).  Kn 
pratii|ue,  aucune  de  ces  conditions  nesi  strictement  remplie,  mais  on  peut 
s  en  approcher  In-aucoup  avec  un  fourneau  approprié. 

\'oici  les  données  jxiur  une  si-rie  ti 'ex|X'riences  sur  la  n'-duction  directe 
de  1  oxyde  de  cobalt  par  le  carbone. 

L  Essai. — Dans  cha<|ue  cas  la  charge  fut  préparée  en  mêlant  intime- 
ment un  montant  pesé  fl'oxyde  en  poudre  fine  avec  un  montant  pesé  de 
carbone  finement  pulvérisé.  La  charge  fut  placée  dans  un  creuset  de  car- 
bone ou  d  argile  ([ui  était  intrtxJuit  avec  sa  charge  soit  dans  le  fourneau 
Steele-Harvey,  soit  dans  le  fourneau  électrique.  Pendant  la  rt-duction 
le  mélange  était  agité  fréquemment  avec  une  tige  en  fer. 
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Réduction  du  CoO,  par  le  carbone 
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Dans  Us  r>s..is  .\  M.  nous  avons  .niFiloy.'  «les  <reus.l,  <le  <.irl.<.i 
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^tait  versée  dan-i  un  moule  en  fer,  afin  de  la  peser.  Il  doit  y  avoir  une  ré- 
duction considérable  pendant  le  temps  <le  la  fusion  de  la  charge  à  la  fin 
de  l'essai.  Le  but  de  ces  essais  était  d'étudier  les  rendements  sous  à  peu 
près  les  mêmes  conditions  qu'on  rencontre  nécessairement  dans  la  pratiï|ue. 

Réduction  du  G0.1O4  par  le  charbon  anthracite  en  poudre  (Aj 

Ces  essais  sont  des  exemples  d'un  grand  nombre  donnant  des  résultats 
semblables. 

Foi  KNKAl     AL    l'iVrROI.IC  H  AR\  !■  V-StKKI.U. 


Numéro 

Tempe- 

Tenipt'  de 

<o  en  lb«*.  ei  ' , 

présent  dan» 

Ke  ni  arques. 

de  1  essjii 

i'\uiTiir 

nitiirt 

réduetiim 

du    montant 

le  nn'tul 

(  oaU*.  S  Ibs. 

theoricjue 
.1  Ib».   1    5  oz. 

résultant 

Essai  A. 

UOOT. 

1  hr.  30  min. 

Montant  lonsidérable  de 

18  jaiiv.. 

H-.l  01..  *har- 

=  87', 

seorie  non-rMuite.    ("est 

IVU 

1m  m  fil 
IKJudrt* 

à  iH'ii  près  le  nitmtant 
théorirpie  de  rétpuition  .*. 

Essai  r. 

tojO,.  4  Ibs. 

Ii0(l^(  . 

M)  miii. 

2  Ibs.    1 J    5  oz 

OIS--;  c. 

;  Masse  exempte  de  seorle 

20  janv., 

Poudre  de 

=  »>H'; 

191. i 

charbon 
h  »i  oz. 

auMiessuR  du  montant 
théorifiue. 

Esitai  H. 

foaOï.  tO  Ibs. 

12t)0°C. 

1  hr.  45  min 

r»  Ihs,  9  nz. 

0  086';C. 

.1   oz.    de   chaux    ajoi'tt's 

19  nov.. 

Foudre  de 

=  92' t 

I>eu   de  tenip»  avant   de 

1912 

charlion 

j 

I 

verser,      ("est  seulement 

I  Ib. 

If  montant  théorique. 

'''>rRNE 

Ar    ÉI.KCTRIVI  K   À    ( 

KKISKT. 

. 

Kenilement  du 

("arUme 

NunuTo 

Temiié-    , 

Temps  de 

l"<t  en  Ibs.  et  ' , 

présent  dans 

(l(f  1  fisai 

(  harue 

rature 

ré<hKtion 

c)u  montant 

le  métal 

Remarques 

moyenne    ; 

thef>ri(iue 

résultant 

Essai  G. 
20  janv., 
141J 


Essai  R 
18  janv.. 


Essiii  D. 
20  janv., 


Essai  E. 
13  janv.. 
1913 


C01O4.  4  Ibs. 
Holidre  de 
iharbon         i 
bbm.  I 


CoiO,.  4  Ibs. 
Foudre  de 
charlwn 
6-54  m. 

CoiOi.  4  Ibs. 
Poudre  de 
cliartKjn 
6-9  m, 

Ci),0).  4  Ibs. 
Poudre  de 
eharbon 
6  9  oz. 


«00°C. 


1200°C. 


2  hr.  30  min.    2  Ibs.  13  oz. 
=  99'; 


2  Ibs.  13  oz. 
"99":; 


0.2l9iC. 


0-29'";C. 


.\prcs  2J  hrs..  la  charge 
n'est  pas  complètement 
réduite,  mais  la  réduction 
tut  complétée  en  élevant 
la  température  au  point 
'  fusion. 


2  hr.  0  min. 


>  Ibs.  13  5  o2. 

=  KK»'; 


1  lir.  0  min.    2  Ibs.  1 1    T.'i  oz.     0   >2' j  C. 


Essai  F. 

CojOi,  4  Ibs. 

l.SOCC. 

\  1 

20  janv.. 

Poudre  de 

1913 

charbon 
ti-ft  oz. 

I  hr.  30  min.  2   Ihs, 


0  23';C. 


i.'oxyde  employé  pour  les  essais  du   tableau   suivant,   E   I— F.  VIII, 
donnèrent  à  l'analyse  le  résultat: 

fo 69.2   '■; 

Ni 1-4  ';; 

Fc 0-5()'^ 

CaO O-M'c 

S 0-54'"; 

Insoluble 1  -46'  ; 

-■^g trace 


m  poiulrr  trrs  linc  .nmim-  dans  li>  i-ssiis  A     M. 

Réduction  du  Co.O,  par  le  charbon  anthracite  (B) 
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;.'"  I  . 

SSS   1 
1(157    ( 
lill.t-l   . 
liM.I   ( 

t.^llJ  H'. 


1  lir.  .'.'  .i.in 

un,  .  1  1.1.  <1  ...... 

un,      I  l.r.   ill  ii.il. 

K.=  l.=  1  l.r.  *'■  I"'"' 

Kli.i  =.■  III  ii.î.i. 
KM.  =  4')  min. 

K7ii  =  .tl  niin. 
|{;|,=  47  mi... 

1=11  i.ii.i. 
1  -^  Ut  t..ili. 
,1  =  il  min. 
4  =  ifi  min. 
>  =  .11  min. 

(,       K.  .."•■ 
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SI 

■H'  , 
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■0'  . 

()t 

.«)'  , 

'M 

H'  , 

Ki.m.ir.i..'-*    "-I 

rt'.il.n  ln.n  I  imi'  . 

.l.i.il     U-     l»iint     '!'■ 

f,'.,liiil.,,.i  ...mpIPlr. 


T.r-'  1.1.1  n'.l.lit. 

in-.'  l.f.l  r.-'l.iit. 

Ttiii  1.I-.1  r.-.l.i.t. 

RiM.iitiiin  •«'  ; 

Ri'.l.irtinn  .W; 
K.'-d.ntion  74'  , 

Rrihii.tion  70'  . 
Réil.lctinn  77'  , 

Ui.il...ti"n  IJ'  , 
R.-il..itii..i  M'  • 
Ri'il.ii  ti»n  'l'i'  . 
R.'..l...tii)ii  77'  , 
\pi';ir.'mnn"nl  i 
,„.,,     ,r,.\v.l.ili.. 


.         I  M«  ,i-il.'*-ii-  avi>  Ir  i  ....rbim  aiillir; 

dte  on  piiuda.  l.-~  nd...  ,h,.^  .m.  oU  «  -^^  èxi  nccs  sur  d.  y.Àu 
"•"-  avons  .rn  --,;:;,--';- '-.:^;^'i:  inlc^.  ,uo  nous  n.  puissio. 
'^Tr£Z  sur  irdu;::;;:..i:i:nt  ia.,u...U.  ,a  .-,..,0  .tait  n.unu.nu.  a 

'-"'S;n:';:u.srr::s  essais  d.  v.....u..no^^ 

,„„.,-,U-.„u.nt   „.yrnnu-'tu'  ,'k..tri.,u.)  l'---  '     ,    .   \'^,^,;;',":\:ssais.  1.  cr.us 

'•^'  '^^  '-'r^"-  ■'Td::.:rrr^:;™p^-u  r^:ur:-:\n.s  p..  de  u-n,, 

c-t  sa  r'iars''  parvi'i.au'nl  a  la   unipiraiu  tluTnio-iUnuT 

.t    la  .liffércna.  .1.   '^■"MV''V''^ '"'''' n-,t,.  s  pud-  20°  C     CH 
en  <U-dans  ot  en  dehors  <le  h.  ;' ;:'^;;'\; ','",],,,   a  <lurée  manpi 

'ir^z::^  .ir::- ■::,^-^.:"u "d:  n.?:'r ;:^n  v..  la  ....e  ..rvenai,  :. 

faisante  à  «les  tenil)ératures  inleneures  a  1200    l  . 

Réduction  du  Co  .O4  par  le  charbon  de  bois  en  poudre 

c„n,n:.m,-;^t  ..•  v..ir  -- ',^';î?;JS';.;;r  J ;;;!?'  c  ':^X^.  et  .^  .-..•«.«.■  d.  cohal.  donné  dan,  cette  col 

:  Nous  avons  .i.issi  lait  lanana»   l>oui  "-    ■[    . 
con,l.m..l  le  .arl-on.-  qui  e«  res...  .■..n.l.i.u.  an  .  "bail. 


•) 


„nt     .1.- 


■■.hùt. 


'■ilUll. 


n'siillal>  i\>n-/  ciinconlants,  fl  la  riduclion  a  rti''  |)liis  (■DnipK'-tc  à  toute 
li'niIMTaliirc  (iiic  dans  li's  i>!-ais  ((irri>p(iiulaiit>  a\ti'  la  p(;ii(lrc  de  diarlM  n 
antliracitt'. 

Sans  cntriT  dans  les  détails  sur  ii-s  (|iu'l(|ui's  25  essais,  nous  pouvons 
dire  (|lle  nous  axons  ohti'uu  uni'  réduction  complète  avec  un  excès  de  poudre 
de  (-liarl)on  «le  l)ois  de  H)-M\' , .  à  '>(H)°  ('.,  ou  au-dessus,  et  (lu'avec  les 
Chartres  <|Ue  nous  axons  choisies  l't  le  fourneau  (|ue  nous  .ixons  eliiplové, 
nous  .ivoiis  1)11  ohli'uir  une  réduction  c<iniplète  en  moins  d'une  heure. 
A  HMMI-1 100'''  C.  la  réduction  par  le  charlion  de  bois  en  poudre  était  de 
lieaiu'oup  i)lus  rai)ide  (|u'à  '<(M)°  ('.,  et  se  terminait  même  en  moins  de  1(1 
minutes. 

Réduction  du  Co,Oi  par  le  noir  de  fumée. 

Nous  axons  l'ait  des  ixpéricncis  de  ré<luctioti  du  CoOi  par  le  noir 
de  limiée.  et  l'Iles  ont  donné  di's  résultats  idetiti(iiies  à  ceux  de  la  réduction 
par  le  charlion  de  liois  en  poudre. 

Hri(iiirtli's.  Nous  axons  lait  des  expériences  de  réduction  du  ('<i,(), 
p.ir  11'  charlion  de  bois  en  poudre  en  <lonnant  à  la  chari.;i'  la  tonne  d'uni' 
l)rii|Uette.  l  ne  petite  cpiaiitité  de  mélasse  serx  it  à  lier  la  poudre.'  (es 
expériences  furent  faites  dans  le  même  f<iurneau  et  <lans  les  mêmes  conditions 
(U-  température  <|iie  iiour  la  réduction  par  le  charlion  de  liois  en  poudre. 
Se|ii  de  ces  essais  démontrèri'UI  (|ue  la  rapidité  di'  réduction  ne  dillérait 
pas  lieaiicoup  de  celle  des  ess.c's  c(irres|)onil,ints  axec  la  poudre,  e.  (|Ui'  le 
nuilleiir  résultat  lut  toujours  donné  |)ar  les  liri(iui'tles.  .\  charges  égales, 
les  liri(|uettes  >  .lieraient  prolialilemi'nt  ime  réduction  satisfaisanti'  à 
des  températures  Inférieures  à  S()(I-S.S()°  ('.,  t.indis  (|u'il  iaudrait  aller  jus(iu'à 
'J(IO°  C.  pour  oiitenir  le  même  résultat  .ixec  la  ixiudr-'.  Les  liriiptettes 
donniiit  un  métal  réduit,  ayant  la  forme  <le  concrétions,  .lui  n'a  pas  besoin 
d'être  refondu  axant  d'être  lixré  au  commerce,  ("'est  un  axantaKe  impor- 
tant (lue  cette  méth(«le  nous  offre. 

Le  nicliil.  \.v  métal  pr<i<luii  p.ir  l.i  réduction  de  l'cixxde  de  cobalt  par 
le  carbone  est  suffisamment  pur  pour  tous  les  usages:  il  n'a  besoin  de  con- 
tenir plus  tiue  (lueUiues  dixièmi's  di'  1' ,  de  carbone.  Les  anaKses  caractéris- 
ti(|ues  suix  antes  sont  prises  ,hi  hasard  parmi  un  grand  nombre  pour  montrer 
la  (jualité  du  métal:    - 

Analyses  de  cobalt  métallique  produit  par  la  réduction  de  l'oxyde 
de  cobalt  commercial  par  le  carbone. 

juillet.   1<>12. 

Co <)7-(»5', 

Ni lô(t', 

Fe 1-tH)', 

S         0-22', 

C tt-2()', 

Ca tt-25', 

sio.. 012'; 

1.S  aoflt,   1912. 

Co w-50'; 

Ni »)-(ô'; 

Fe d-^S'-, 

C 0-22'-; 

S (»-47'; 

Ca »  f.»)'-; 

sio, 0-i.v; 

'  La  nu'hipsp  tMiuivaut  à  iint-  aildition  'l'cnviron  1' ,  de  carbornv 
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11  juin.  1»U.  ^^   ,„,. 
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S. .  . 
As 
Si<  ) . 
(a 


1  race 
0-40'; 
1)11'; 

0  1 2''; 


Il  t>>t  rsidfiit  (i'aprt' 


i-i's  analv>cs  i\uv  1l->  oxvfirs  eniploNi^  pour  l;i 

(Il 


ro<lmti..n  par  le  carlx-nv  riait  relui  (lui  vKtU  ,liriTt.;nu'nt  <lçs  .(.urtu-au> 
[■t  qui  n'avait  pas  cté  traité  par  la  n.étho,U-  .k-  punh.ati....  nuluiUf.;  au 
mi:'.s  S  it  4.  Il  fst  aussi  ('vicUul  <|u'i^u  purifiant  1  oxyde,  sniyani 
cotte  méthode,  axant  «le  le  ré.luire.  les  impuretés  eomnu.  le  er,  le  nieke 
le  sm.lre,  et  la  silire  i)asser..iem  à  l'état  de  sniiples  traies,  l  est  le  <iui 
m.us  avnns  fait  souvent.  <|uand  nous  avions  l.es.un  d  un  nutai  pur  poui 

es  i-MuruiHis.      ^^^  i,„p,,r,ant  de  reinar<|uer  (lu'on  peut  obtenir  un  niéta 
teneur  en   «arhone   p.ir  la   réduction   directe  de  1  oxvdi 


('(■pendant  il 
ayant  une  faible 
par  le  carlioile. 


Conclusions 


I.      l.a  réduction  du  ("o:i<>i  par  le 


charbon  anthracite  en  poudre  n'es 
pas  a^-ez'rai.iiiè  l"«>ur  éi're  d'un  intérêt  prati(iue  i.our  rindustric,  soit  ave 
les  fourneaux  à  l'huile,  soit  avec  les  fourneaux  élictri<|ues.  a  moins  ilc  =* 
rendre  à  des  températures  ..vcisinant   121)0"  (  .  r,-.i.„.,ri,it< 

II  \vec  le^  deux  sortes  de  lourneaux  soil  a  1  huile,  soit  a  1  .le.tnilt 
on  obtient   un   rendement  À  peu   prés  complet   de   métal  au   moyen   (le 
ré^duction  du  Co.O,  i-ar  la  poudre  de  charbon  anthracit  •  aux  «•nvirons  ( 
1200°  C.  en  moins  d'une  heure,  .ivec  en  i)lus  un  court  temps  de  ti.s.on  i 

de  décantation.  ,  ,  ,      , 

III  D.ins  les  fourneaux  .'i  riuiile.  en  employant  des  creusets  c 
„lomb,iuine  noii-bnis(iués.  on  peut  obtenir  un  rendement  coniplet  avec  I 
lloiuire  de  charbon  an'thracite.  si  on  ,Moute  un  excès  de  ce  dernier  ,1  envirc 

D.iTis  le  modèle  de  lourne.iu  élei  Iri.iue  que  nous  a\(.ns  i-mploy 


1\. 


on  peut  obtenir  une  n'duclion  comi)léte  .ivec  seulemen'   la  (luantite  the 
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ri(|Ui'  (II'  charlMin  anthruciu-  i-i)  |M)U(lri-.  Dans  ci-  fouriu-aii,  il  >'  a  mu- 
r«hu  tiim  coiiï'HU'rahli'  due  h  ratmosphîri'  di-  protDxydi-  de  rarlnuu-  dr>{aK<'f 
(jiir  les  p!a<|ues  de  résistance  au  (Durant  (•leitri(|ue  (|ui  donnent  la  chaleur 
et  sont  faites  en  carlxHie. 

\'.  Dans  les  deux  m(Kl(-les  de  fourneaux,  on  obtient  une  n'^duction 
d'oxyde  ('0304  plus  considérable  avec  la  poudre  de  charbon  de  lK)i>  (lu'avec 
la  iM)U(lre  de  charlHin  anthracite,  i\  des  tem|HTatures  corres|H)ndantes. 

\I.  Dans  les  deux  miKièles  de  fourneaux,  on  jK-ut  obtenir  une  n-duc- 
tion  complète  par  la  (xiudre  de  charl>on  de  lM)is,  ;"!  *>(K)°  C.  ou  au-dessus, 
l'our  cette  riVluction,  il  faut  ajouter  un  excès  considérable  de  charbcn,  et 
dans  nos  ex|)«'riences,  cet  excès  fut  de  2(l-.<()'  i . 

\'l\.  La  |H)U(lre  de  noir  de  funtér  donne  des  n'sultats  semblables  à 
ceux  (jue  donne  le  charlMin  de  Iniis  en  (xmdre. 

\'III.  Kn  mettant  les  charges  en  bri(|uettes  à  l'aide  d'une  substance 
i)rKani(|Ue  aK^lutinante,  on  augmente  le  |K'rcentaj{e  de  ré-duction  à  toute 
teniix'-rature.  A\ec  les  bri(|uettes.  la  n'-duction  du  ("0304  l>eut  être  faite  h 
une  température  niinima  de  J<(»n°C.  tandis  (|u'il  faut  aller  jus<|u'a  •XM)°C. 
(><)ur  la  même  charne,  (|uand  elle  c-<t  en  |H)udre. 

IX.  Les  bri(|uettes  donnent  un  métal  (jui  est  suinrieur  |M)ur  plioieurs 
usages  en  ce  (|u'il  n'a  pas  lu-soin  d'autre  fusion  a\ant  <|u'il  soit  livré  au 
commerce. 

X.  A\ec  une  (|uantité  suffisante  de  carbone  pour  obtenir  un  rende- 
ment complet  de  métal,  celui-ci  peut  contenir  seulement  eiuiron  ()-20',' 
de  carbone. 

XL  Dans  ce  laboratoire,  avec  des  fourneaux  électri(|ues  (|ui  n'étaient 
pas  destinés  spécialement  |X)ur  ce  genre  de  travail,  nous  avons  ré'duit 
jus(|u'à  .S6  Ibs.  de  métal  par  journi'e  de  X  heures,  le  fourneau  dépens.uit  12 
kilowats.  Sur  une  base  industrielle,  la  dépense  de  courant  néiessaire  à  la 
réduction  serait  donc  [x-u  élevée. 

PRÉPARATION   Dr  fOBALT  MÉTALLIQl  K  Al    MOYEN   DK  LA 
RÉDICTION  DK  L'OXYDK  PAR  LL:  C.AZ  HYDROCf.NK. 

Méthode  et  appareil 

("es  expériences  consistent  à  placer  un  creuset  en  alumine  électroIyti(]ue 
fait  en  forme  de  canot  (désigné  sous  le  nom  de  catiot  plus  loin)  contenant  un 
poids  déterminé  d'oxyde  de  cobalt  de.sséché,  dans  le  tube  horizontal  d'un 
fourneau  électrique,  à  y  maintenir  une  température  constante  [jour  un  espace 
de  temps  défini,  durant  lequel  on  fait  pas.ser  dans  le  fourneau  un  courant 
de  gaz  hydrogène,  l'n  schéma  des  appareils  est  donné  dans  la  figure  2,. 
et  des  photographies  dans  les  planches  Y  et  \'L 
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l.'hydroKÔnf  vient  du  risi-rvoir  H,  et  est  purifié  en  passant  sur  du  cui\  re 
chauffé  au  roujîe  en  ('.,  puis  sueeessivenient  à  travers  les  tiacons  laveurs 
au  bichromate  de  potasse  K,  à  l'hydrate  de  potasse  (),  une  seconde  fois  sur 
du  cuivre  chauffé,  à  C'o,  et  finalement  dans  un  fiacon  contenant  de  l'acide 
sulfurique. 

Après  avoir  été  ainsi  jiurifié,  il  pt-nètre  dans  le  fourneau  par  le  point  F, 
passe  sur  le  canot  en  alumine  électroh  ti(|ue  situé  à  A,  et  l'excès  d'hydrogène 
est  ensuite  brûlé  à  l'autre  bout  du  fourneau,  en  H.  Durant  l'essai,  la  sortie 
du  Raz  se  fait  par  le  tube  PB,  l'extrémité  (J  étant  obturée  !  a  chaleur  du 
fourneau  lui-même  est  donnée  par  une  série  de  pla(|ue:-  iii.iuk.-rt -,  rji  '-irbone 
juxtaposées  sur  une  même  axe  et  (|u'on  peut  resserrer  i  \,)!fin!é  au  ni«)\  vi;  des 
vis  I.  Le  fourneau  est  alimenté  d'un  courant  de  2'  vdits  par  im  '/ans- 
formateur,  et  on  (K-ut  y  maintenir  toute  températu.  ■  i  i-.'iu'.i   I  vS(i    C. 

Les  détails  du  fourneau  sont  montrés  dans  le  des.  :  ■  l'i   la  tu..  .?. 


FiG.  3.     Détails  du  fourneau  électrique  pour  la  réduction  du  C'osO»  par  l'H. 

Les  températures  furent  prises  au  moyen  d'un  thermo-élément  Th 
au  platine  et  platine-rhodium,  et  aussi  à  de  fréquents  intervalles  avec  un 
niiflixoltamètre  Mv.  Ainsi,  la  temix-rature  fut  maintenue  à  peu  près 
constante  avec  l'aide  du  s\stème  ré^julateur  des  vis  L 

Les  thermo-éléments  servant  à  prendre  les  températures  furent  vérifiés 
Irétiuemment,  tie  la  manière  ordinaire,  en  les  comparant  avec  des  points  de 
fusion  connus. 

Le  courant  dépensé  par  le  fourneau  fut  de  2  à  12  kilowatts,  suivant  le 
degré  de  tempt-rature  (ju'on  voulait  y  maintenir. 

Manière  de  conduire  un  essai 

Après  avoir  chauffé  le  fourneau  à  la  température  désirée,  en  faisant 
p;i-^er  un  courant  approprié  à  travers  les  anneaux  de  carbone,  on  prépare 
li>  essais  comme  suit: 

(a)  On  ferme  le  robinet  X,  pour  isoler  le  fourneau  du  système  purifi- 
cateur, et  après  avoir  ouv:it  le  robinet  Y,  on  fait  sortir  l'air  de  l'appareil 
à  hydrogène  par  l'action  d'une  jiomiK". 

(b)  On  allume  les  becs  de  gaz  pour  chauffer  la  limaille  de  cuivre  con- 
tenue dans  les  tubes  Ci  et  C»,  au  travers  desquels  l'hydrogène  doit  passer. 

(c)  On  fait  couler  les  solutions  de  bichromate  de  [xitasse,  d'hydrate 
de  potasse  et  d'acide  sulfurique  dans  les  flacons  laveurs  K,  O,  et  S,  qui 
sont  partiellement  remplis  de  petites  boules  de  verre. 
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(d)  On  ferme  le  robinet  Y  et  on  ou%re  un  peu  le  robinet  de  sortie 
du  réservoir  à  hydrogène  pour  amener  un  courant  de  ce  gaz  dans  le  système 
purificateur,  jusqu'à  ce  que  la  pression  en  dedans  du  système  soit  un  peu 
plus  forte  que  la  pression  atmosphériciue.  ,„     ,       ,        . 

(e)  On  ouvre  alors  le  robinet  X  jx)ur  laisser  entrer  1  hydrogène  dans 

le  fourneau  chauflfé.  .  •     .    ■ 

(f)  Le  courant  d'hydrogène  est  réglé  par  1  ouverture  du  robinet  de 
sortie  du  réservoir,  et  on  le  laisse  passer  jusqu'à  ce  que  l'hydrogène  brûle 
bien  à  l'extrémité  du  tube  de  sortie  B  à  l'autre  bout  du  fourneau.  Durant 
l'essai  l'extrémité  Q  est  fermée,  et  le  gaz  s'échappe  par  le  tube  PB. 

(g)  Quand  le  courant  de  gaz  va  bien,  suivant  le  paragraphe  (f),  et 
qu'on  est  assuré  d'un  excès  d'hydrogène  dans  le  fourneau,  on  dessèche  et 
on  pèse  le  canot,  puis  on  le  place  avec  la  charge  d'oxyde  de  cobalt  dans  le 
fourneau  chautïé,  au  point  A,  et  on  inscrit  l'heure  de  cette  mise  au  four. 

(h)  L'essai  proprement  dit  est  maintenant  commence,  et  il  taut  alors 
faire  les  observations  de  temps,  de  tcmpé'rature  et  d'intensité  du  cour  -t 
et  ajuster  le  fourneau  pour  que  la  tempt-rature  soit  constante. 

(i)  Après  un  temps  déterminé  le  canot  et  son  contenu  sont  retires  du 
centre  du  fourneau  et  placés  dans  la  partie  proé-minente  et  froide  du  tube 
intérieur  du  fourneau  N,  où  on  le  laisse  refroidir,  tout  en  laissant  passer 
le  courant  d'hvdrogène  par  cet  endroit.  . 

(j)     Quand  le  canot  est  refroidi,  on  le  met  dans  un  dcs3icateur,  puis  on 

le  pèse. 

REDUCTION  DE  L'OXYDE  DE  COBALT  PAR  L'HYDROGENE— 

REFROIDISSEMENT  DANS  UNE  ATMOSPHERE 

D'HYDRCM'.ENE. 

L'oxyde  de  cobalt  employé  pour  les  essais  suivants  I  à  IX  fut  analysé 
et  donna  comme  résultat: 

Co3()4  emplové  pour  les  essais  I  à  IX. 

co ■ '2-3':; 

y;  trace 

c\ 0-15^r 

S 0-0529c 

sio,;.;;.:;:;::::: o-^^^' 

Il  faut  remarciuer  <iue  cet  oxvdc  contenait  72-4';";  des  métaux  cobalt, 
nickel  et  fer,  sous  forme  d'oxvdcs  qu'on  pourrait  regarder  sans  erreur 
appréciable  comme  n'étant  que  de  l'oxyde  de  cobalt.  Ces  échantillons  con- 
tenaient par  consé<iuent,  QIS^;;  de  sulfate  de  calcium  irreductibc,  d  oxyde 
de  calcium  et  de  silice,  puis  99- 2'?;  d'oxyde  de  cobalt  donnant  h  1  analyse  le 
rapport  72-4  c'est-à-dire  72 -9^^;   de  cobalt.     Donc  cet  oxyde  a  une  com- 

99-2 
position  très  rapprochée  du  C03O4.  Sa  teneur  en  oxygène  qu^on  peut 
déduire  par  l'hvdrogène  est  égale  à  27  F;  de  99-2^?  =27-0%  Ce  chiffre 
est  aussi  exact'qu'il  est  possible  d'obtenir  en  pratique,  et  sert  de  base  pour 
les  calculs  suivants.  C'est-à-dire  que  dans  la  colonne  intitulée  Pour- 
centage de  la  perte  en  poids,"  27  0^^  représente  la  reductron  complète  et 
que  la  dernière  colonne  intitulée  "R{-duction  quand  im,  est  réduction 
complète,"  donne  les  réductions  en  fonction  de  27-09'(  de  la  réduction 
actuelle  prise  comme  total  ou  unité. 

Voici  les  données  et  les  réductions  calculées  de  cette  manière:— 
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Réduction  de  Toxyde  de  cobalt  par  Thydrogène  à  585*^6. 

Essai  7—15  juillet,  1913. 

Moyenne  de  la  tempt*rature  durant  Tessai SSS^C. 

Moyenne  pour  une  seule  observation  de  la  \  ariation  de  tempiTature 

autour  de  la  moyenne  de  temj)ératui  v 1  •  3°C. 

Canot  1. 


Temps  de 
réduction 


Ptiids  du 
caii.>t-*-("oi04 


Perti  en 
l>uids 


Vf'  de  perte 
vn  poids 


Réduction  tiuiind  UK>'  i 
est  réduction  complète 


U  mil..  8SHHH  grammes 

5  min.  K(W44  Kranmif-* 


0-4M44  Krammes 


24-6'i 


9IO*:"t 


Canot  vide  =  0-5853  grammes. 
Canot 4-Co3()4  =  8  •  5888  grammes. 
Poids  initial  du  Co3O4=20035  grammes. 

Après  cette  pesée,  il  arriva  un  accident  au  canot  qui  nous  obligea  à 
le  recharger  avec  de  l'oxyde  fie  cobalt  desséché,  et  le  résultat  fut: 


Temps  di'  F*oids  <iii 

réduction  canot  -> CnjO» 


Pi-TU-  i 

poids 


en  iK)ids 


Réduction  quand  KM)'"; 
est  réduction  complète 


0  min. 
5  min. 
15  min. 


H -76,12  «rammes 
8 -20X8  Kramnies 
M-  2!5M  Rrannies 


(I  5. S 44  Kran:nips 
0-.S516  Rrammcs 


25-4'- 


*J4-2'Ï 
94  0'^ 


Canot  vide  =  6-5844  grammes. 

Canot  +  Co304  =  8- 7632  grammes. 

Poids  initial  du  Co:i()4  =  2-1788  grammes. 


Canot  II. 

'  ;  de  perte 
en  poids 

Réduct 
est  ré 

Temps  de 
réduction 

Poiils  du 
canot  -f  CoaO^ 

IVrtc  en 

IK>ids 

on  quaml  UMV'r 
duction  complète 

0  min. 
5  min. 
15  min. 

"■402.S  «ranimes 
6-8432  srammes 
6-8932  grammes 

0-.S."î93  yrammes 
0  5W3  Krammt's 

25  H''; 

23. 4-; 

95 -ô*^ 

Canot  vide  =  5  ■  23.SO  grammes. 

Canot  +  C03O4  =7-4025  grammes. 

Poids  initial  du  Co304  =  2-1695  grammes. 

On  remarqua  que  vers  la  fin  de  l'essai  il  y  eut  un  peu  d 'o.xydation  dans 
un  endroit  du  canot. 
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Essai  77—16  juillet,   1913. 

Température    moyenne    durant    essai 584°C. 

Variation  movenne  pour  une  seule  observation  autour  de  la  moyenne 

'. 1  -0°C. 


Temps  il.' 
rWuct  ion 

1 
Poids  (lu 
canot +  (oi04 

0  luin. 

8  1251  Krammt'S 

15  min. 

7  M)i4  tiriimnie» 

30  min. 

7   59**H  uramnips 

60  min. 

7-5966  urammcs 

16 
Canot  1. 


IVrte  en 


^;  de  perte 
en  puida 


Réduction  quand  inOT» 
est  réduction  complète 


()-5i27  grammes 
05>6.t  Rramme» 
0'525.s  eramtnes 


26  O'",, 
26  6''^ 
2u  2''i 


96  2<;i 
98-3r« 
«7-0<ro 


Canot  vide  =  6- 1156  grammes. 
Can()t  +  C<)s()4  =  81251  grammes. 
Poids  initial  du  C()3()4  =  2  OOO.S  ^ra 


grammes. 
C.\XOT   II. 


Temps  de 
réduction 


0  min. 
15  min. 
30  min. 
60  min. 


Poids  du 
canot -t-t'oîO* 


Perte  en 

IMiids 


c;  de  ijerte 
en  poids 


Réduction  quand  100<:i 
est  rétiuction  complète 


7  ■  2476  grammes 
6-7210  grammes 
6-72(M)  (jramnies 
6-7210  grammes 


0-.'i266  grammes 
0  .S276  gr.imme9 
0..S266  grammes 


26- r; 
26   2  a 

26- r; 


96-8% 
97  0% 
96.8% 


Canot  vide  =  . s -2.^7  j,rammes. 

Canot +  Co,()4  =  "  •  2476   grammes. 

Poids  initial  du  Co304  =  2  0169  grammes. 

Tous  les  échantillons  étaient  d'un  gris  d  acier  après  réduction. 

Réduction  de  l'oxyde  de  cobalt  par  î"      rogène  à  ôOCC. 


609°C. 


Essai  ///— 16  avril,  1913. 

Tempé-rature   movenne  pendant   l'essai -^   • 

Déviation  moyenne  ixiur  une  observation  autour  de  la  moyenne  de 
tempt'rature 


Temps  de 
réduction 


Poids  du 
canot  -fCojOi 


Perte  en 

lM)ids 


cj,  de  perte 
en  poids 


0  min. 

7  min. 
l.S  min. 
30  min. 
60  min. 


8-.*iy76  grammes 
H .  2630  grammes 
«•1,5.^6  grammes 
R.  1.504  grammes 
8-09.50  grammes 


0-.Ï.U6  grammes 
0-4420  grammes 
0-4472  grammes 
0  5026  grammes 


16-8^1 
22-1% 
22.4% 
25-2% 


Réduction  quand  100% 
est  réduction  complète 


62-2% 
81-8% 
83-0% 
93  0',-, 


Canot  vide  =  6-6005  grammes. 

Canot+Co,04  =  8-5976  grammes. 

Poids  initial  du  Co3()4=  1-9971  grammes. 

Essai  IV— n  avril,  1913.  _ 

Température  moyenne  durant  l'essai _ •      • 

Déviation    moyenne  pour  une  seule  observation    autour   de    la 
moyenne  de  température 


597  °C. 

2-rc. 
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Canot  I. 


Temps  (h- 
réduciuin 

t*ui(l!i  (lu 
canot -)- Coj04 

K'i  ce  en 
IKiida 

';,  de  lai:-.:  te 
en  poids 

Réduction  quand  100'^ 
est  réducti.n  complète 

0  mm. 

N   ll^Mt  KrammeD 

7  min. 

7-6i(N)  grammes 

0  5096  Rrammes 

J5i'-„ 

9i  W'o 

15  min. 

7-6imi  «rummea 

0-5106  srammes 

25  4'; 

'*4-2fX 

30  min. 

7-6290  Kr^nimes 

réozydation  pendant  la  sortie  du  fourneau 

Canot  vh1l'  =  6-  1174  grammes. 
Canot  +  C()3()«  =  8- 12%  grammes 
Poids  initial  du  Coa().=  20122  gi 


grammes. 


Canot  II. 

Temps  de 
réduction 

Pt.ids  du 
cimot-f  CojOi 

l'erte  en 

poids 

^  de  la  iwrte 
en  poids 

Réduction  quand  100"^, 
est  réduction  complète 

0  min. 

7-2714  grammes 

7  m,n. 

6-75H6  grammes 

0-5128  iirammea 

25- 4-;; 

'>*-2'~c 

15  mm. 

6  7652  grammes 

0-5(»2  grammes 

iS-if-i 

94- 1""» 

70  min. 

6-7666  grammes 

réoxydï 

ition  pendant  la  sortie  du  fourneau 

Canot  vide  =  5-2503  grammes. 
Canot  +  Co304  =  7-2714  grammes. 
Poids  initial  Co,0i  =  2-O211  grammes. 

Essai  r— 21  avril,  1913. 

Tempî-rature  moyenne  pendant  l'essai âÇS^C. 

Déviation  moyenne  pour  une  seule  observation  autour  de  la  moyenne 

de  température 1  - 7°C. 

Canot  IV. 


Temps  de 

réduction 

Poids  du 
canot -t-(oi()4 

Perte  en 

iwids 

'7  de  la  perte 
en  iK)ids 

Hé<!uction  quand  100% 
est  réduction  complète 

0  min. 

7  ■  2452  grammes 

15  min. 

6'7.Î58  grammes 

0-5094  grammes 

25 -5% 

94J';c 

60  min. 

6-7358  grammes 

0-5094  grammes 

25- 5' c 

94-3% 

Canot  vide  =  5- 2452  grammes. 

Canot+Co304  =  7'2452  grammes. 

Poids  initial  du  Co3O4  =  2  0000  grammes. 

Un  peu  de  réoxydation  à  un  bout  du  canot  quand  on  1  ota  du  fourneau. 


22  avril,  1913. 
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Canot  I. 


Tempa  df 
réduction 

Toiil»  du 
canot  +  Co«0> 

Perte  en 

0  min. 

8- lin'  iiraniniri 

60  min. 

7 -6026  urammrt 

0-5156  wammc» 

120  min. 

7  ■  6032  srammei 

0-5150  Kr%mmp# 

%  de  ta  perte 
CD  poidi 


Réduction  quaiul  100% 
CM  réduction  complète 


25»% 
25  ■  7% 


«•7% 


Canot  vide  =  6- 1182  grammes. 

("an()t+('o304  =  8- 1182  grammes. 

Poids  initial  du  ("0304  =  2  0000  grammes. 

Cet  o.xyde  ayant  25  •  7' ,'  de  perte  en  jmmcIs  fut  analyse-  pour  le  cobalt  et 
donnai- 
Analyse    1 (•0  =  97-25''; 

Analyse    II (■()  =  97-30''; 

Le  métal  résultant  de  cet  essai  contenait  0-75';  de  ('aS04,  de  CaO 
et  de  SiOj,  et  1-4'^;  d'oxygène  probablement  sous  la  forme  de  CO3O4', 
ainsi  que  OlO*^;  de  nickel  et  de  fer.  Il  contenait  donc  100 — 2-3  =  97-7% 
de  cobalt.  Ce  résultat  s'accorde  avec  celui  de  l'analyse,  si  l'on  tient  compte 
du  montant  d'erreur  accumulée  dans  l'analyse. 

Réduction  de  Poxyde  de  cobalt  par  l'hydrogène  à  725°  C. 

Essai  VI— 17  juillet,  191.^. 

Température  moyenne  durant  l'essai 727°C. 

Déviation  moyenne  pour  une  seule  observation  autour  de  la  tempt-rature 

moyenne 1  •  5°C . 

Canot  I. 


Tempp  de 
réduction 

Poids  du 
r;ini)t-|-Co»C>< 

1 

IVrte  en 

IKiida 

%  de  la  perte 
en  poids 

0  min. 

" 

li'fA  graninies 

1 

5  min. 

7 

5952  grammes 

» 

.>.t44  uramnies 

26-5'^ 

10  min. 

7 

5952  grammes 

0 

.SJ44  grammes 

26-5'"t 

30  min. 

7 

S9Mi  grammes 

0 

.S3.S8  Krammes 

26-6';i 

60  min. 

. 

5'>26  grammes 

(1 

5370  grammes 

26  6'"; 

Réduction  quand  IU0% 
est  réduction  complète 


98- »% 
98.1<"c 

98   îrc 


Canot  vide  =  61114  grammes. 
Canot  +  Co304  =  8- 1296  grammes. 
Poids  initial  du  (030,=  2  0182. 

(   ANOT    II. 


Temps  de 
réduction 

Poids  du 
canot +  CoiO» 

PtTte  en 
I»oida 

Tf  de  la  perte 
en  t>oids 

Kp'luction  (luand  100% 
est  réduction  complète 

0  min. 

7  -  2964  grammes 

5  min. 

6-7470  srammes 

0 

5-»94  grammes 

26 -6^1 

98-5% 

10  mir. 

6-7482  urammcs 

0 

54>'2  Krammes 

26-57Î: 

98irc 

30  min. 

6-7470  Rrammp.^ 

0 

5494  grammes 

26-6'^J 

98 -sr. 

Canot  vide  =  5-2280  grammes. 

Canot +Co.i04  =  7  •  2964  grammes. 

Poids  initial  du  Co3O4  =  2  0678  grammes. 

'  c  oiO,  est  l'oxyde  stable  à  598''C,  voir  pages  (33-3.'<). 
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Réduction  de  l'oxyde  de  cobalt  par  Thydrogène  à  825°  G. 

Essai  177—18  juillit,  1913. 

TempÎTature  moyi-nnc  durant  1  V??ai 824 "C. 

Déviation  m(  >  tnnc  |M>ur  uni-  soulo  obsirvation  autour  de  la  temptraturc 

moyenni- 4  •  3°C. 


Canot  I. 


Tempi  fie 
réduction 

Poids  du 
l'anot +C'Gjf>i 

Vf'ti-  en 
poidii 

'■;  (le  la  i)erte 
en  i»id8 

0  min. 

K 

1(W8  uramnif^ 

2\  min. 

5766  tjrutntnt>!i 

0  5,t.U  «ranimes 

26  6'X 

5  min. 

SKift  ttraninu'S 

II-  .VVïJ  liranimes 

26-6'"c 

IS  min. 

57W)  urumm^s 

Il  5.*.*H  uramnic3 

26-7'^ 

30  min. 

5744  Kramnies 

n  5*54  «ranimes 

26-75'-r 

60  min. 

7 

5744  Krammea 

(»  5*54  uraninies 

26  75^p 

159  min. 

7 

5726  Kraninu's 

(»  5.*7i  Kramineii 

2b  m% 

Canot  vide  =  6- 1082  grammes. 

Canot  +  C()3(),  =  Sl()<>8  jiramnu's. 

Poids  initial  du  Co,,04  =  2-0016  j^ranimcs. 


Réduction  (luanil  100% 
est  rO<!uction  complùte 


Canot  II. 

Tenins  de 
rMuction 

Poids  du 
canot  -f  CoiO* 

1 

Perte  en 

poids 

'"t  de  la  iwrte 
en  poids 

Réduction  quand  )00<^ 
est  réduction  complote 

0  min. 

7-2804  Kfammes 

2i  nun. 

6 -7341  Krammes 

0 

546.Ï  griimmcs 

26  51'; 

'W-5'1 

5  min. 

6 -7.120  Krammes 

0 

5484  Krammes 

26-7l',l 

«8  •  8'";, 

15  min. 

6-7.M0  graninies 

0 

54')4  srammos 

26  IS':: 

"w  0''; 

.10  min. 

6-7.U2  Krammes 

0 

54'*i  «riimmes 

26- 75'; 

99  0'";, 

60  min. 

6-7.i00  Krammes 

n 

5504  Krattitnes 

26  80'; 

91»  ■  2'  i 

Canot  vide  =  . S -2242  jjramnies. 
Canot  +  C03O4  =  7  •  2804  grammes. 
Poids  initial  du  CosO4  =  2-0.S62  gramnies. 

Le  produit  de  cet  essai  semblait  être  d'une  teinte  grise  un  peu  plus 
pâle  que  celui  des  essais  faits  à  des  températures  plus  basses. 


A"* 


Réduction  de  Toxyde  de  cobalt  par  Thydrogène  à  965°  G. 

Essai  r///— 18  juillet,  1913. 

Température  moyenne  durant  l'essai 965°C. 

Déviation  moyenne  pour  une  seule  observation  autour  de  la  température 

moyenne î  •  O'C. 
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Canot  I. 

Tempi  de 
réduction 

INiulii  (lu 

HiTtf  en 

iMlilU 

'  ;  (If  lu  idTte 
en  (luidi 

HtVIiMtHin  nuami  100*1 
edi  ri''(luitii»n  conn»l<>te 

Omin. 

7-2642  gramm» 

1  min. 

6'74(>A  iirummt'* 

0-5i.l6  Kruiiiiiit'A 

2i  h'  ; 

9*-»'"„ 

5  min. 

6-7144  uruninut 

0  541H  «riUiinns 

.'h  1'  ; 

<w  4<T 

iO  min. 

6-71JO  Krammcfl 

(ISSU  uramitiM 

.'7  1';. 

HXI'i 

M)  min. 

6-7132  Krunimei 

U-S510  Kramniffl 

i7i'; 

toar. 

Canot  vidf   =5-22.?0  Rrammi's. 

Canot +  C()3()4="- 2642  grainnus. 

Poids  initial  du  Coa()4=2()412  urammes. 

Canot  II. 


Tempt  de 
réduction 

j               Pnidii  du 
canot  ttoiO* 

Omin. 

8  '  6074  gramme! 

1  min. 

H '0627  Kraninies 

5  min. 

K'()616  grammes 

30  min. 

«  0610  gramme» 

60  min. 

«  058»  gramme* 

Perte  en  '"J  de  la  i>erte 

jioidi  en  lioids 


0  5447  Krainniex 
0-5458  Krammes 
0-5464  grammes 
0-5486  grammes 


26-8'^ 
26 -VX 

27  0';i 


Réduction  nuand  100^;, 
est  réd-jction  complète 


■WlTo 

99-4% 
99-7Si 


Canot  vidf  =  6-5748  grammes. 

Can()t  +  Co.i()4  =  8-6074  grammes. 

Poids  initial  du  Coa04=  20,?2o  grammes. 

Réduction  de  Toxyde  de  cobalt  par  Toxygène  à  1070°  C. 

Essai  /A'— 10  juillet.  191.V 

Température  moyenne  durant  l'essai 107i    C. 

Déviation  moyenne  pour  une  seule  observation  autour  de  la  tem^arature 

2-rc. 


moyenne 


'anot  I. 


Temps  de 
réduction 

Poids  flu 
i         canot  -f  CoiO* 

Perte  en 
IKiids 

'  ;  de  la  iierte 
en  iH>ids 

Réduction  quand  U 
est  réduction  compi 

0  min. 

7 -3213  grammes 

2  min. 

6-768**  grammes 

0  5524  grammes 

26-28% 

96-8% 

S  min. 

6-7,558  grammes 

0-5655  grammes 

26-90':^ 

99  4% 

30  min. 

6-7538  grammes 

0-5675  grammes 

27-00% 

99  7% 

60  min. 

6-7533  grammes 

0-5580  grammes 

27-05',T 

■W  Qc; 

Canot  vide  =  5'2202  grammes. 

Canot+Co304  =  7-3213  grammes. 

Poids  initial  du  Co3O4  =  2  1011  grammes. 
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Canot  II 

^^_-   ^  - 

_ 

- 

réduction 

Poiiliidu 

l'fftr  m 
INiiila 

' 

;  ilf  la  i»rl.- 

K«HÏurtion  quand  IO(F; 
t-xt  riHluctUiii  complète 

Omtn. 

8,W^5  urummcii 

Itnifi. 

N   KMI  Kr.imnt«v« 

0 

4>iJ4  uraninieii 

i4  IK' ; 

g<)n'; 

5  min. 

H  (iSïft  Kr.imm 

n 

S4.ï'l  uruminc!! 

2h  W)',' 

<w  4'; 

JO  min. 

K  ()4KK  Kr;imnv  * 

0 

54f>7  uruntnif** 

n  my;, 

Vt-H'l 

60  min. 

M'tMTJ  itruniint'ii 

0 

54Ki  Krammefi 

i 

.'MCI'; 

100  O'c 

Canot  vi(lf  =  6-574(l  nrinnmi""- 

("an()t  +  ("i);iOi  =  8.S955  Kri""nH's. 

Poids  initial  du  C"o3()4  =  2  0215  Braninu-s. 

La  n)ni|K)silion  de  l'oxyde  employé  p«)ur  ces  expiTientes  de  réduction 
par  l'hydrogène  fut  déterminée  i)ar  l'analyse,  (page  14)  et  les  résultats  des 
expériences,  s'accordent  a\ec  !e  rapport  de  cette  analyse.  Four  plus  tle 
détails,  voir  pa^es  (.W.15). 

Dans  plusieurs  ex|K''riences  <le  réduction  par  l'hydrogène,  le  métal 
réduit  fut  laissé-  à  l'air  iM)ur  refroidir,  et  i\  chaque  fois  il  y  eut  réoxydation. 
Ces  essais  furent  faits  i\  des  températures  variant  entre  5()0°  C.  et  UMM)"  C., 
et,  phénomène  assez  curieux,  la  réoxydation  était  moins  forte  dans  le  cas 
des  hautes  temix-ratures  que  dans  celui  des  basses,  et  elle  diminuait  à 
mesure  (lu'on  augmentait  la  temix-rature  moyenne  de  la  réduction. 


L'm|X'i 
Conclusions 


(a)  La  réduction  du  CojOj  cobalt  métalli<|ue  par  le  gaz  h;drogène 
se  fait  très  rapidement  à  toute  temix'-rature  au-dessus  tle  .SCK)"  C. 

(b)  Kntre  .S0()°  et  70fl°C,  au-delà  de  90';  de  la  réduction  se  fait 
dans  (iuel<|ues  minutes,  mais  passé  ce  montant  elle  va  très  lentement,  ou 
s'arrête  . 

(;■>  Kntre  7(H)°C.  et  1100°C..  la  réduction  Cjui  se  fait  dans  les  pre- 
mières .,  irutes  augn.jnte  très  rapidement  à  mesure  (ju'on  augmente  la 
température  moyenne,  et  aux  plus  hautes  tempé-ratures,  la  réduction  est 
complète. 

(d)  La  méthtxle  île  réduction  par  l'hydrogène  est  spécialement  recom- 
mandée pour  la  prcKluction  de  petites  (juantités  de  meta,  très  pur  et  exempt 
de  carbone,  employée  pour  des  usages  particuliers,  comme  elle  a  été  appliquée 
pour  la  production  du  tungstène  métallitiue. 

(e)  Pour  la  production  du  cobalt  au  moyen  de  la  réduction  du  C03O4 
par  l'hydrogène,  la  charge  doit  être  complètement  refroidie  dans  une 
atmosphère  d'hydrogène. 

PREPARATION  DU  COBALT  METALLIQUE  Al'  MOYEN  DE  LA 

REDUCTION  DE  L'OXYDE  PAR  LE  GAZ  PROTOXYDE 

DE  CARBONE  (CO). 

Méthode  et  appareil 

Ces  expériences  consistent  h  placer  un  canot  en  alumine  électrolytique 
contenant  un  montant  pesé  d'oxyde  de  cobalt  desséché,  dans  le  tube  hori- 
zontal d'un  fourneau  à  résistance  électrique,  à  maintenir  dans  ce  fourneau 


. 
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une  timptra.urt"  «(ttisfaiili'  pour  un  tempe  d^'lerminé,  durant  lf<|uel  «n  fait 
passt-r  par  U-  fouriuau  un  rourant  tic  y^dz  protoxytie  de  carbone.  On  peut 
voir  un  sihi'nia  de  l'appareil  dans  le  finure  4,  et  une  photoRtaphie  dans  la 
planrlie  \'1I. 


Fui.  4.     Disimsition  de  l'appareil  (njur  la  ridurtion  do  l'oxyde  de  cubait  par  le  gaz  protoxyde 

de  carbone. 

Générateur  de  protoxyde  de  carbone 

On  prépare  le  protoxyde  de  carbone  (("())  en  faisant  passer  un  ciurant 
de  bioxyde  de  carbone  ((.'(h)  sur  du  charbon  de  bois  chauffé  au  loune, 
(lui  réduit  le  bioxvde  en  |)rotoxvde  d'après  la  réaction: 

(•()j+(=2  (•(). 

In  flacon  A,  contenant  de  l'acide  chlorhydrioue,  est  placé  de  manière 
à  laisser  couler  son  contenu  dans  un  j{ros  flacon  B,  contenant  du  carbonate 
de  calcium,  les  deux  flacons  formant  le  nénérateur  ordinaire  d'acide  carboni- 
que (naz  COa).  Ce  jjaz  s'échappe  par  le  robinet  C,  passe  successivement 
par  les  flacons  laveurs  I),  K.  et  F,  contenant  respectivement  du  carbonate 
de  sodium,  du  bichromate  de  potassium,  et  de  l'acide  sulfurique,  puis  entre 
par  l'extrémité  inférieure  dans  le  fourneau  générateur  de  protoxyde,  en  G. 
Ce  fourneau  générateur  est  du  type  ;\  résistance  électrique  et  est  construit 
de  la  manière  suivante:  un  fil  de  nichrome  (nickel-chrome?)  est  enroulé 
sur  un  cylindre  en  alumine  électrolytique,  les  deux  étant  cimentés  dans  de 
la  magnésite,  puis  isolés  en  dedans  d'un  cylindre  de  fer.  On  peut  voir  la 
section  du  fil  en  H,  et  le  cylindre  en  fer  en  I. 
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On  remplit  to-t  l'intirifiir  «lu  IuIk-  a\fc  <lu  iharlnm  <•»•  \hà*,  (ju'on 
maintit-nt  \  iiiu'  ti-minraturf  (l'»-n\ir«»n  1(MM)'C.  au  rnnyi-n  «l'un  courant 
appropria  cpii  pi>sm-  A  Iravi-rs  IV-limcnt  «aloriKi-nf.  I.t-  h^m/,  protoxydc  <U- 
carlKmf  priMluit  >«)rt  du  urtiirati-ur  i-n  J,  chirn^''  «I'uihî  (i-rtairu-  (|uantiti- 
d'humiitilt-  dont  il  i>t  (Itharrass^-  \Mr  wm  iiasxaKv  sur  du  ihlorurr  (!»• 
raUium  !i  K.  Kntin,  le  «a/,  jjrotdxydi-  di-  rarlH>nr.  l'tant  surtisainnunt 
pur,  intri'  dans  li-  fourneau  i\  r/aiiion  en  !.,  pasM-  sur  le  ranol  M  et  !*on 
contenu,  et  l'excès  deKazest  hrfiléen  N. 

Le  fourneau  à  réaction 

On  (H'Ut  voir  un  fniirne.ui  A  riaelion  convenaMe  sur  la  planche  VII 
i\  R.  il  ronsisle  en  un  UiIk-  central  I.N  en  silice,  lon^  de  deux  pieds,  et 
d'un  diamètre  intérieur  de  1  [)ouce.  Ce  tube  est  entouré  de  til  de  nichrome 
ou  <alorite  dont  la  résistance  est  calculée  de  manière  qu'un  rhéostat  Rh, 
placé  sur  <les  .  <.n<lucteurs  de  courant  <lirect  débitant  1 10  volts,  puisse  main 
tenir  inie  tem|Krature  sans  \ari  itions  dépassant  Ut  degrés,  (xmr  toute 
tem|H-rature  jus<|u'.'i   KKM)"!'. 

Mesure  de  la  température. 

Les  mesures  «le  tem|)érature  furent  prises  avec  un  thermo-élément 
au  platine  et  platine-rhcxlium.  et  des  observations  furent  faites  h  de  fré- 
(|uents  intervalles  avec  un  millivoltamètre  Mv  très  sensible. 

I.cs  thermo-éléments  (|ue  nous  avons  employés  furent  vérifiés  fré- 
quemment <le  la  manière  onlinaire  par  la  comparaison  avec  <les  (loints  de 
fusion  connus. 

Refroidissement  de  la  charge  dans  une  atmosphère  de  CO. 

Le  tube  M.  était  de  longueur  suttisante  |H)ur  lui  faire  (Wpasser  le 
fourneau  de  toute  la  partie  {)  à  N.  Cette  partie  ()-N  avait  un  pie<l  de  lon- 
gueur et  était  maintenu  ù  une  basse  temjxrature  par  le  passage  d'un  courant 
d'eau  froide  à  l'extérieur,  afin  qu'à  la  fin  de  l'essai  on  puisse  ôter  le  canot 
du  centre  du  fourneau  et  le  mettre  dans  la  partie  ()-\,  où  il  jiouvait  refroidir 
<lans  un  courant  de  gaz  CO.  De  cette  manière  la  charge  passait  à  la 
temiKrature  extérieure  dans  une  atmosphère  de  protoxyd»    de  carbone. 

Manière  de  faire  les  essais 

Après  avoir  chauffé  le  fourneau  à  réaction  et  le  fourneau  générateur 
de  CO  aux  températures  désirées,  au  moyen  de  courants  appropriés,  on 
prépare  les  essais  comme  suit: 

(a)  On  ouvre  le  robinet  C  pour  faire  passer  le  gaz  CO;  à  travers  le 
système  purificateur  DKF"  et  dans  le  fourneau  prfxlucteur  de  CO  en  G. 

(b)  Le  gaz  CO  priKluit  dans  le  fourneau  C.J  passe  dans  le  fourneau  à 
réaction  LN,  et  on  l'allume  ;\  N. 

(c)  Le  canot  séché  et  pesé  est  intrtxluit  avec  sa  charge  <lans  la  partie 
extérieure  du  fourneau  à  réaction,  c'est-à-dire  dans  la  partie  froide  du  tube 
en  silice  ON. 

(d)  On  commence  à  faire  les  observations  de  température  et  de  temps, 
et  quand  le  degré  de  température  désiré  est  atteint,  on  amène  le  canot 
dans  l'intérieur  du  fourneau  à  M. 

(e)  L'essai  proprement  dit  est  alors  commencé,  et  Ion  fait  les  obser- 
vations de  temps  et  de  température,  et  l'on  ajuste  le  rhéostat  pour  maintenir 
la  température  constante. 
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(f).  Apris  un  temps  déterminé,  on  retire  le  canot  du  centre  dii  four- 
neau iK>ur  le  Miittre  dans  la  partie  froide  ON,  où  on  le,  laisse  refroidir  tout 
en  continuant  ;\  faire  passer  le  courant  de  naz  C'O. 

(g)  (Juand  le  canot  est  refroidi,  on  diminue  >;raduellement  l'arrivée 
du  gaz  et  on  l'arrête  complètement  en  fermant  le  robinet  (". 

(h)  Quand  le  canot  eïit  ramené  ik  la  teminrature  extérieure,  on  le 
t-    Ms|M)rte  dans  un  dessicateur,  puis  on  le  ixse. 

Les  premières  ex|M-riences  de  réduction  de  l'oxyde  de  cobalt  par  le 
C()  furent  faites  sans  refroidissement  consécutif  dans  une  atmosphère  de 
CO,  partie  (f)  de  la  niéth<Kle.  Dans  ce^  cas,  on  ôtait  le  canot  du  fourneau 
et  on  le  transportait  immédiatement  dans  le  dessicateur. 

I,e  résultat  fut  (|u'il  y  eut  la-aucoup  de  réoxydation.  IMusieurs essais 
furent  faits  de  cette  manière  et  le  degré  de  réoxydation  fut  certainement 
plus  ou  moins  accidentel.  Deux  de  ces  essais  sont  donnés  en  détail  plus  loin, 
essais  I-il,  et  sont  semblables  à  tous  les  autres. 

OXYDK  l)K  COM.Al.T  POIR  l-KS  KXl'fiRlKNCKS  DK  RÉDICTIOX 
PAR  LK  PROTOXYDK  \)E  CARBONK. 

L'oxyde  de  cobalt  pour  les  ex|Kriences  de  réiluction  par  le  C'O  fut  purifié 
par  la  niéthtKle  donné  aux  pages  (.?  et  4),     Il  donna  ensuite  à  l'analyse: 

C03O1  employé  jxiur  Us  essais  I-XVIIL 

Co 72.-$% 

\i  traces 

Vv "•10''< 

Ca "•15'';. 

S  ()-052^,' 

siOo.:: 0-39''; 

On  remaniuera  (jue  cet  oxyde  contenait  72-4';;  des  métaux  cobalt, 
nickel  et  fer,  sous  forme  d'oxydes  (lu'on  i)ourrait  regarder  sans  erreur 
appréciable  comme  n'étant  «jue  de  l'oxyde  de  cobalt.  Ces  échantillons 
contenaient  par  consé(iuent  0-75';;  de  sulphate  de  calcium  irréductible, 
d'oxytle  de  calciimi  et  de  silice,  puis  99-2';  d'oxyde  de  cobalt  donnant  à 
l'analyse  le  rapport  724=72-9';  de  cobalt.     Donc  cet  oxyde  a  une  com- 

99-2 
position  très  rapprochée  du  C01O1.  Sa  teneur  en  oxygène  ((u'on  pourrait 
réduire  par  le  protoxyde  de  carbone  est  égale  à  271'';  de  99-2' ;=  27-0';'; . 
("e  chitïre  est  aussi  exact  (|u'il  est  possible  d'obtenir  en  pratique,  et  il  sert 
de  base  jiour  les  calculs  suivants.  C'est  i\  dire  que  dans  la  colonne  intitulée 
"pourcentage  de  la  perte  en  |X)ids,"  27  0';  représente  la  réduction  complète, 
<'t  que  la  dernière  colonne  intitulée  "réduction,  (|uand  100'7  est  réduction 
complète,"  donne  les  réductions  en  fonction  de  27  0^;  de  la  réduction 
actuelle  prise  comme  total  ou  unité. 

Voici  les  données  et  les  ri-<luctions  calculées  île  cette  manière: 


Réduction  du  CoaO»  par  le  CO,  refroldissment  à  l'air 

Plusieurs  des  premiers  essais  de  réduction  du  C0JO4  par  le  CO  furent 
faits  avec  refroidissement  <le  la  charge  réduite,  à  l'air  ordinaire,  avant  la 
pesée.  Comme  on  peut  le  voir  plus  bas,  la  réoxydation  survint  rapidement; 
c'est  pourquoi  nous  ne  donnons  que  deux  de  ces  es.sais,  I  et  II,  mais  ils 
caractérisent  tous  les  autres. 
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Essai  7—16  tlfccmbrc,  1912. 


Canot  I. 


Moyenne  de  temiH'ratiire  602°  ('. 


Kiiluction 

Ileurr  de 

lleuif  (If 

Tl'UlI»!'- 

Teliijw  tlf 

l'olds  ilu 

Hprtr  dp 

*  î 

ittiand 

lu  niiat- 

la  sortie 

raturc 

r^Vluvtimi 

canot  t  (■oi<  >i 

tM>iil!i  m 

de  la  iH-rtr 

I0«',   rtt 

au  four 

du  lunot 

pn  niitiH. 

Kraininefl 

dr  (Hiids 

r^^liu-tion 

0 

10-5655  Krainmcii 

fonipi^ti* 

Il    IS 

5<>6°  C. 

Il   .111 

SW"  c. 

l.s 

10J520  Kratnnira 

0  21.15 

in-ft 

.WV'c 

1 1    4S 

.S'(7°  C. 

12  (Kl 

580°  C. 

,«) 

10'. 1440  Kranimi-;} 

0-2215 

11  1 

41    1% 

1.'  (17} 

(100°  (". 

12  i.'l 

.1WC. 

4.S 

10-.I500  uraninif» 

0  2155 

10  H 

-19  0''i 

.1   to 

5I(0°(  . 

,t   4.S 

h20°C. 

(lO 

10   tOdO  Bramim"< 

0  2575 

121 

47-ll'-„ 

.152 

(il()°l  . 

4  07 

(il5°<  . 

75 

10.1070  Kraiiilni'A 

0  2.5«5 

12  0 

47-H'i 

4    IS 

hlO°C. 

4   22 

MIS"!  . 

»2 

111  .l.KKl  Kraninii-» 

0  2.155 

Il    K 

iS  <>% 

4  .«I 

hlll"!  . 

4   40 

riO<l°(  . 

'>! 

10  .<4(NI  uraiinni-s 

0  2255 

Il   .1 

41   «"'o 

4   47 

riKi'C. 

5  02 

(iO'i»C. 

107 

10-4110  uruiiiinrii 

O   1545 

7-!l 

-W  d'il 

Poids  initial  clii  ranot+oxyde  siVlu''=  10-5655  ^r^n'ii^'**- 
IViidis  initial  du  (■oj()4=  1  ■9W6  grammes. 


Essai  II — 16  diVenilire,  1912. 


Canot  II. 


Moyenne  de  température  594°  C. 


ÏIiMiro  lif- 

Heure de 

TeniiM'- 

ta  inisf 

lu  sortie 

rature 

au  four 

du  canot 

Il    27) 

5115°  r. 

11-52J 



12-00 

575°  C. 

12    15 

575°  C. 

.1  -  -M) 

575°  C. 

4  00 

»i<XI°C. 

4  07 

610°  C. 

4  ,10 

6(K)°  Ç. 

4  40 

hOOT. 

4-5.5 

600°  (". 

5  02 

605°  (. 

5-32 

605°  e. 

Tei'ip»  de 
ri-duction 
en  tniiiB- 


IVtids  du 
canot  i  ("oiOt 


Ktiluction 
Perte  de  '','  fiuand 

poids  en      de  lu  iHTte        100'  ;  eit 
Kranimes      <le  {loids        réduction 

complote 


45 

75 
«7 
112 
142 


1-1-104'*  uramnie» 
l.t  (1570  Kraninu-3 

1.10700  Krutntnes 

1.1  (1412  Krannnes 

1.1  IMiDO  ijrutniurs 

1.1  ()tl60  Brunîmes 

1.1   IIKIOitruninies 


0  2470 
0-2J4'» 
n  26.1'» 
0  244'» 
O  21»'l 
0  204') 


12  4 

117 
Ml 
12-1 
11  <» 
10   i 


46  0'-„ 
4.1-1% 

4(1 -R"^ 
45- 5'';, 
44  0% 
,18  !•"„ 


l'oids  initiai  du  tanot  +  oxyde  séelu' =  1.^3049  grammes. 

Poids  initial  du  C(>3()i=  1  •9,?44  grammes. 

La  réoxydation  de  l'oxyde  de  cobalt  après  sa  réduction  par  le  gaz 
protoxyde  de  carbone  se  lait  avec  une  grande  force.  Si  on  retire  le  canot  tli- 
rcctcment  du  fourneau  rouge  dans  l'air,  on  |K'Ut  voir  l'oxyde  briller  tl'un  vif 
éclat.  Si  on  laisse  tomber  sur  le  plancher  le  contenu  du  canot  jx-iulant 
<|u'il  est  encore  chaud,  la  réoxyilation  se  fait  avec  une  ti-lle  vigueur  ipie  la 
réaction  se  manifeste  par  des  craquements  semblables  ;\  de  petites  explosions. 
Cette  réoxvdation,  se  faisant  suivant  la  formule 

6  CoO+()î=2  CoaO» 
est  extrêmement  e.\othermi<|ue. 

Dans  les  essais  1  et  II,  du  16  décembre,  durant  la  première  partie  de 
l'essai  et  jus(|u'à  ce  (lu'il  commentât  ;"!  gagner  en  |H)ids,  le  Co3()4  ilans  les 
deux  canots  devint  graduellement  d'une  couleur  grise.  A  la  fin  il  était 
rctievenu  noir.     Cette  matière  grise  était  du  CoO. 


^>   ^iû 


'•^■" 


!■■/■  .z:.' 


'  -^ 


i    'T 


H- 
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A  cause  de  ces  accidents  de  réoxydation,  la  chambre  à  réaction  du 
fourneau  fut  allongée  par  la  substitution  de  tubes  d  une  longueur  LN  à 
ceux  d'une  longueur  LO  qu'on  voit  sur  les  planches  V,  \  1.  et  \  II.  Le 
surplus  ON  de  longueur  du  tube,  environ  1  pied  de  long,  était  refroidi  par 
un  courant  d'eau,  et  servait  de  chambre  de  refroidissement  pour  le  canot, 
alors  qu'il  restait  sous  l'action  du  courant  de  gaz.  ,    »        j„ 

Les  essais  suivants,  exemples  d'un  grand  nombre,  montrent  le  taux  de 
réduction  d'oxyde  de  cobalt  par  le  gaz  C()  (luand  il  ne  pouvait  y  avoir  de 
réoxydation  pendant  le  refroidissement. 

Réduction  de  l'oxyde  de  cobalt  par  le  gaz  protoxyde  de  carbone- 
Refroidissement  dans  le  gaz  CO 
Réduction  du  C03O4  par  le  CO  à  350°C 

£«a /•///— 24  avril,  1913.  , 

Moyenne  de  température  347    e. 


Heure  de  Heure  de 
la  miK  la  sortie 
au  four       du  canot 


Poids  du 
canot +CoiOi 


Perte  de 
poids  en 
grammes 


de  la  perte 
de  poids 


Këduction 

quand 
100%  est 
réduction 
complite 


5  10 

Il  « 

1  40 

3-32 


515 

11  55 

2    10 

3-47 


33«'C. 
349"  C. 
M0°  C. 
34»°  C. 
.iSW  C. 
345»  C. 
350°  C. 
347°  C. 


0 

5 

IS 
45 
60 


8  04 10  grammes 
7 '67  70  grammes 

7 -5370  grammes 

7-9130  grammes 

7 '9202  grammes 


0-3640 

18-2 

67 -3% 

05040 

25'2 

93 '2% 

01280 
01208 

depât  de 
charbon 
dépôt  de 
charbon 

Poids  initial  du  canot +oxyde  séché  =  8-0410  grammes. 
Poids  initial  du  CoaU,  =  2  ■  0000  grammes. 
L'oxyde  devint  d'une  couleur  gris-verdâtre  à  la  f^n  des  cinq  premières 
minutes,  puis  gris  d'acier  uniforme  au  bout  de  quinze  minutes.     Alors  il 
commença  à  augmenter  de  poids  par  le  fait  d'un  dépôt  de  carbone. 

A  la  fin  de  plusieurs  essais  à  cette  température,  il  y  avait  un  dépôt 
énais  de  carbone  sur  le  canot.  zj     .■  „ 

Cet  essai  est  caractéristique  de  plusieurs  autres,  et  montre  1?  réduc  ion 
de  l'oxyde  noir  en  oxyde  vert,  puis  en  oxyde  gris,  puis  ensuite  augmentation 
de  poids  par  formation  d'un  dépôt  de  charbon  Ce  carbone  ne  peut  pro- 
venir que  du  gaz  protoxyde  de  carbone,  et  il  est  probable  que  les  fines 
particules  de  cobalt  métallique  qui  se  forment  dans  le  commencement 
de  la  réduction  de  l'oxyde  gris  ont  une  action  catalytique  sur  le  gaz  pro- 
toxyde de  carbone  et  le  décomposent  a  cette  température.  C  est  une 
décomposition  extrêmement  intéressante  qui  devrait  être  étudiée  avec 
un  grand  soin.  ^ 

Réduction  du  CoaOi  par  le  CO  a  450  C. 

Essai  IV— 15  avril,  1913. 

Canot  I. 


Moyenne  de  température  451°  C. 


Heure  de 
la  mise 
au  four 


Heure  de 
la  sortie 
du  canot 


Tempé- 
rature 


Temps  de 
réduction 
en  mina. 


Poids  du 
canot -t-Co)Oi 


3-51 

4'IS 


3-56 
4-25 


450°  C. 
447°  C. 
455°  C. 
453°  C. 


15 


Perte  de 
poids  en 
grammes 


de  la  perte 
de  poids 


Réduction 

quand 

lOOT.  est 
réduction 
complète 


8  0574  grammes 
7-6152  grammes 

7  -  7902  grammes 


0-4422 
02672 


22-1 
13  4 


8i-8ro 

49-5% 


Poids  initial  du  canot  +  oxyde  séché  =  8  0574  grammes. 
Poids  initial  du  CosO4=2  0000  grammes. 


27 

On  remarqua  une  forte  odeur  d'acide  cyanhydrique  pendant  toute  la 
durée  de  cet  essai. 

Après  environ  cinq  minutes,  il  commença  à  se  former  un  dépôt  de  car- 
boiie  dans  le  canot,  dû  à  la  décomposition  du  protoxyde  de  carbone  par  le 
cobalt  finement  divisé,  comme  dans  les  essais  à  350°  C. 

Essai  r— 16  avril,  1913. 

Canot  I. 

Moyenne  de  température  453°  C. 


Réfluction 

Heure  de 

Teliii)!*- 

Temps  de 

Pnidit  du 

Perte  île 

.    .  *^ 

(juand 

réduction 

canot -rt  "jO* 

Jioids  en 

de  la  perle 

100'  c  est 

au  four 

du  canot 

en  minfl. 

KcainineH 

de  poids 

réduction 
complète 

2'2l 

455»  C. 

0 

S  0576  yranip" 

2-26 

455°  C. 

5 

7  MOOuran 

'76 

21-4 

7" -2% 

2-5S 

456°  C. 

3  05 

456°  r. 

15 

7  •  I9i2  unin 

1.1-2 

48-4rc 

Î-3S 

447°  C. 

4  05 

455°  C. 

45 

8-0<.H)  Kraninies 

.,— 

4  36 

451°  C. 

4-51 

452°  C. 

60 

«•1.172  urainmes 

Kaui 

Poids  initial  du  ranot+oxyde  séché  =  8 -0576  grammes. 
Poids  initial  du  Co3O4=2  0000  (grammes. 

Pendant  toute  la  durée  de  cet  essai,  on  remarqua  une  forte  odeur 
d'acide  cyanhydrique  HCN,  comme  dans  l'essai  précédent.  Et  c'est  ce 
qui  arrive  dans  toutes  les  réductions  de  l'oxyde  de  cobalt  par  le  protoxyde 
de  carbone  à  une  température  voisine  de  450°  C 

Ces  deux  essais  sont  des  exemples  de  plusieurs  autres  absolument 
identiques.  Nos  observations  paraissent  démontrer  que  la  décomposition 
du  CO  par  Co  n'a  lieu  qu'à  des  tempé-ratures  voisines  de  300 — 450°  C. 

Réduction  du  C03O,  par  le  CO  à  600°  C. 


1  '.       i 


^ 

■'.',•■■ 


Essai  VI— l»  février,  1913. 


C.\NOT    I. 


Moyenne  de  température  583°  C. 


Réduction 

Heure  d*^ 

Heure  de 

Tempé- 

T( 

mps  de 

Poids  du 

Perte  de 

.,'"•'          ' 

quand 

re 

luction 

canot -+-t  Oït)* 

poids  en 

de  la  perte 

au  four 

du  canot 

en  mms. 

grammes 

de  poids 

1 

réduction 
complète 

11-36 

580°  C. 

0 

7-3060  «ranimes 

! 

1140 

574°  c. 

5 

6-9810  «ranimes 

0  32,50 

16-2 

60-0% 

2-52 

3  02 

582°  C. 
584°  C. 

15 

6-7790  grammes 

0  5270 

26  4 

97-8% 

4-48 

5-08 

5'>0°  C. 
589°  C. 

35 

6-7700  grammes 

0-5360 

26-8 

98-0% 

20  fév. 

4-09 

580°  r. 

4-24 

588°  C. 

50 

6-7680  grammes 

0-5380 

26-9 

99-6% 

S-ll 

5-26 

5<»2°('. 
575°  C. 

65 

6-7650  grammes 

0-5410 

27-0 

100-0% 

Poids  initial  du  ranot+oxyde  séché=  7-3060  grammes. 
Poids  initial  du  CojO4  =  2  0020  grammes. 


f 


■^^.■, 
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Essai  VII-l»  février,  1913. 

Canot  II. 
Moyenne  de  température  596°  C. 


Hrure  de 

Heure  de 

Tempé- 

Temps de 

Poids  du 

Perte  de 

1 

1          ■<> 

Réduction 
quand 

la  miM 

la  fortie 

rature 

réduction 

canot  +  ("01O4 

poids  en 

de  la  perte 

lOO'i,  est 

au  four 

du  canot 

en  mini. 

Krammes 

de  poids 

réduction 
complète 

21  fév. 

3-41 

SW  C. 

0 

8-0610  Krammca 

401 

5«0°  t. 

20 

7  •  5300  Ktammes 

0-5,1IO 

255 

98irc 

4-44 

MX)»  C. 

5  54 

595°  C. 

JO 

7  ■  52KO  Kranimcs 

0-5330 

26  5 

<>«-4% 

Poids  initial  du  canot+oxyde  séché  =  806lO  grammes. 
Poids  initial  du  Co3O4  =  2  0000  grammes. 

Essai  VIII— ^  avril,  1913. 

Canot  I. 
Moyenne  de  température  600°  C. 


Heure  de 
la  mise 
au  four 


Heure  de 
la  sortie 
du  <   nu>t 


Tempé- 
rature 


Temps  de 
réduction 
en  mina. 


Poids  du 
canot +  ('oiO* 


595°  C. 
605"  C. 


0 

10 


Perte  <le    ;         '*; 
IHjids  en    ]  de  la  i»orte 
grammes       de  poids 


Réduction 

quand 
lOO^^Î  est 
réduction 
complète 


}<■  1.13  grammes 
7-71.1  grammes 


77-9r( 


Poids  initial  du  canot+oxyde  svché  =  8î33  grammes. 
Poids  initial  du  CosO^^iOOO  grammes. 

Essai  IX— 3  avril,  1913. 

Canot  II. 
Moyenne  de  tempt'rature  597°  C. 


Heure  de 
la  mise 
au  four 

Heure  de 
la  Hortie 
du  canot 

Temiié- 
rature 

Temps  de 
réduction 

Poids  du 
canot+Co,0< 

Perte  de 

poids  en 
grammes 

«7 
de  la  perte 
de  poids 

Réduction 

quand 

inoc;  est 

réduction 

complète 

4  36 

5  02 

4  41 

5  12 

600°  C. 
5g2°  '.". 
590°  C. 
606°  C. 

0 

5 

15 

8-6266  grammes 
8  2025  grammes 

8-1315  gramme» 

0-4241 
0  4951 

21-2 
24-7 

78 -3-^ 
91  0% 

Poids  initial  du  canot+o.xyde  séché  =  8-6266  grammes. 
Poids  initial  du  Co3()4  =  2  0000  grammes. 

Essai  A'— 9  avril,   191, S. 

Moyenne  de  température  611°  C. 


Heure  de 

Heure  de 

Tempé- 

Temps de 

Poiiis  du 

la  mise 

la  sortie 

rature 

réduction 

canot +  (:oi04 

au  four 

du  canot 

en  nuns. 

5   21 

603°  C. 

0 

H -62X0  grammes 

5  41 

630°  C. 

20 

8  0988  grammes 

10  avril 

11-04 

609°C. 

11   21 

6(M°f. 

37 

11-45 

603°  C. 

12  00 

611°C. 

52 

Ré<  .ydatlon    A    la 

Réduction 

Perte  de 

'■; 

<]uand 

poids  en 

df  la  iM-rte 

I(H)'i  est 

grammes 

de  poids 

réfluction 
complète 

0-5282 


avec  nouvel  échantillon. 


26-4 


Kssui 


98   !'■; 
continué 


Poids  initial  du  canot+oxyde  séché  =  8-6280  grammes. 
Poids  initial  du  Co3O4  =  2  0000  grammes. 


29 


Heure  lie  Heure  de 
la  mile  '  la  lortic 
au  fuur        du  canot 


1 1  avril 
2\» 


4  (IS 

5  13 


12  avril 
Il  U7 


3  (17 
4-2S 
S-, 10 

1207 


Temi)^- 
rature 


611»  C. 
625°  C. 
62S°  t. 
6II''C. 
603°  f. 
6l.t°C. 

602°  C. 
613° t. 


Teiiipii  de 
réduction 
en  niind.    i 


0 
4"» 


K6 


IN)id!i  du 
ranot  fCoiOi 


H63N2  Kranimes 
H- 1016  ttranimea 


H-(w7()  Kraninu'!* 
M.0K40  Kramnit'd 


.     I  Réduction 

Perte  de  %  <iuand 

puidien    I  de  la  perte  100';  eji 

Kramt.ii's      de  iioidi  réduction 

'  complète 


0-5267 
0-5313 
O  5443 


H  ()K64  urammes        0-5414 


Poid 


26-3 
26-7 
27-2 

27-1 


''7-T'-„ 

<m  ■  H% 

100  O''; 

100-0% 


Jî^  initial  du  canot-r<>xv<k'  st'clu'- =  « •  6283  L'ranimcs 

Poids  initial  du  to3()4  =  2  0000  Rrammcs. 


Essai  XI— 2.^  avril,  1913. 


Canot  I. 
Moyenne  de  tempi'rature  504°  C. 


Heure  de 

Heure  de 

Tem|)é- 

Temiis  de 

P-i 

au 

four 

la  sortie 
du  canot 

rature 

réduction 
en  niin!«. 

canot 

-ri  ujO, 

2 

42 

5<)«»f. 

0 

H  ()50<l 

Krainmes 

3 

37 

5X2»  C, 
6«KI°(  . 

5 

7-5370 

tiranimt's 

4 

15 

3  47 

51)0°  (. 
51)0°  (. 

15 

7   524(1 

uraninies 

5 

15 

4-45 

602°  C. 
MMI°  t  . 

45 

7-5172 

«rarnmes 

5-30 

58X°  C. 

60 

7-5172 

iîranmies 



—    ™ 

Kétiuction 
Pi'rte  de  ' ,  ,,uand 

[xiidnen      de  la  iierte       100';  est 
Ijrainnirs       de  poids         réiluition 

complète 


0  5130 
O  5262 
0-532H 
0-5328 


25-7 
26-J 
2 
26-, 


Poids  initial  du  canot +oxvde  st'cht'' =  8  •  0500  grammes 
Poids  initial  du  Co3O4  =  2  000()  grammes. 

Essai  XII— 2i  avril,   1913. 

C.wtn    II. 
Moyenne  de  tempt-rature  601°  C. 


■«-O'i 

<>7  2'  ; 

w  0'; 

■)-o';, 


i     '^ 


llfuredi        Heure  .le 
la  mise  la  sortit- 

au  four        du  canot 


11-24 
1 1  55 
2-24 
3-09 


112') 
12  05 
2-54 
3   24 


Tempé- 
rât lire 


60t°c. 
602°  <■. 
6(K)°t  . 
600°  C. 
5')«°  C. 
604°  f. 
601°  C. 
5<)»°  C. 


Temps  de 
réduction 
en  mins. 


15 
45 
60 


Poids  (lu 
liinoi  t-(  (,j<), 


8-6320  ;:rammes 
8- 1 1')2  grammes 


Kéfluction 
IVrte  lie  ■  ;  quand 

IHiids  en      de  la  perte        KKI'I  eut 
Ktammes       de  iioids        réduction 

complète 


0  512K 

«lois  «ranimes  0-5320 

X  -  lo:  2  ijramnu's         0  -  530X 
X-1002  urammes  0  53IX 


25-6 
26-5 
26  5 
26-6 


Poids  initial  du  canot+oxyde  séché  =  8-6320  grammes. 
Poids  initial  du  €0,04  =- 2  •  0000  grammes. 


OX-O'I 

0X0"^, 

')X-4'~o 


■>», 
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Réduction  du  C03O4  par  le  CO  à  750°  C 

Essai  XIII-  '>b  avril,  19U. 

Moyenne  de  tempt-rature  754°  C. 


H«urc  de 

Heur«  lie 

Temii*- 

Temps  lie 

Poid»  du 

la  mise 

la  wrtic 

rature 

réfluction 

ranot+CoiO* 

au  four 

du  canut 

en  minti. 

2  43 

7S7»r. 

1            0 

H-6.10ft  Krammeii 

2'4K 

7SS°i.\ 

5 

MO**72  Kramnif!! 

J  21 

752°  C. 

i  M 

748°  C. 

15 

K()<)40i[ramme» 

4   10 

7Sft°C. 

4-40 

74H»t  . 

45 

M  («.M  «ramnies 

5   20 

7S(I"'C. 

5 -.15 

7SX''l-. 

lA) 

K-0428  Kranmu-!! 

KMucton 
Perte  de  Cî  quand 

poida  en     de  la  |HTte       100%  Mt 
itramnies       (le  poids        réduction 

complète 


0  5,1,14 
l)-536<) 
OS372 
0-537H 


2fi   7 
26  N 

26(( 


Poids  initial  du  canot+oxyde  séché  =  8-6306  grammes. 
Poids  initial  du  ("oj04=  2000  grammes. 


99  0"; 
v9yc 

9<)H% 


Essai  XIV— 21  jr-n,  l'JlJ. 

Moyenne  de  température  752°  C. 


Heure  de  Heure  <le 
la  mise  la  sortie 
au  four        du  canot 


Tempé- 
rature 


Temps  de 
réduction 
en  ntins. 


Poids  du 
canot  ,    '3)Oi 


Perte  de  •"; 

poids  en     de  la  iierte 
grammes      de  poids 


Réduction 

quand 
lOOVc  est 
réduction 
complète 


2  03 

7.53°  C, 

0 

8  ■  6306  grammes 

i 

2  08 

756°  C, 

5 

8  (W52  grammes 

0  .5354 

26-8 

99  •6''; 

2  43 

753°  t:. 

2-53 

756»  r. 

15 

8  ()940  grammes 

0-5,166 

26-R 

99-6'; 

3-35 

748°  C. 

4  05 

752°  t. 

45 

8  0930  grammes 

0-5376 

26  9 

99-8% 

4-35 

748»  C. 

4-, S» 

751°  C, 

60 

8  0928  grammes 

0  5378 

26  9 

î       99-8';i 

Poids  initial  du  canot+o.xyde  séché  =  8-6306  grammes. 
Poids  initial  du  ro3O4  =  2  0000  grammes. 

Essai  AT— 29  juillet,  1913. 

Moyenne  de  température  749°  C. 


- 

-_  

Réduction 

Heure  de 

Heure  de 

Tempé- 

Temps de 

Poids  du 

Perle  de 

"Te 

quand 

la  mise 

ia  sortie 

rature 

réduction 

canoti-CosOi 

poids  en 

de  la  iierte 

lOUVc  est 

au  fuur 

du  canot 

en  mms. 

grammes 

de  poids 

réduction 
complète 

3-59 

750°  C. 

0 

8- 1366  Rfammes 

4  04 

748°  C, 

5 

7-6160  Kramnu's 

0  5206 

24  9 

92-3''c 

4-22 

735°  C. 

4  32 

748°  C. 

15 

7-5769  grammes 

0  5597 

26-7 

99.1':o 

4  46 

7,';fl°c. 

5- 16 

756»  r. 

45 

7  -5761  grammes 

0  -  5605 

26-8 

99-6% 

5-32 

' 

754»  c. 

5-47 

750°  i\ 

60 

7-5759  grammes 

0-5607 

26-8       ' 

99-6% 

10  58 

750°  i:. 

12-21 

7.50°  C. 

150 

7-5761  grammes 

0..5605 

26  8 

99-6% 

Poids  initial  du  canot+oxyde  séché  =  81366  grammes. 
Poids  initial  du  Co3O4=2  0903  grammes. 
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Essai  a:  F/— 25  juillet.  1913. 

Moyenne  de  tempi'n.*ure  751®  (\ 


Meure  de  !leure  «le 
la  mise  la  Rortie 
au  four       du  canot 


J  30 

2*50 
.V47 
4-40 


TeniiM"- 
rature 


Temps  de 
réduction 
en  niina.    < 


l*(»id«  du  f    Perte  de 

canot -tfoiOi       :    {M>id9  en 

I   iirammei 


J-.fS 

74H°  C. 
75,1°  V. 
750°  C. 

0 

s 

H-045M  Rramnirs 

<'(NI 

74M°C. 
74B°  C. 

15 

7-51Ji  Kriimmri 

417 
4-55 

75K°  f, 
748°  r. 

7jj°  r. 

45 
AO 

7-5124  iiraninifii 
7-5116  Krainme» 

df  ta  iwrte 
de  poldi 


<'  5J0*  .>6  0 

0-5J2h  26  6 

n.5J34  26-7 

()■  5.542  26-7 


Réduction 

quand 
UW",  tu 
rMuction 
complue 


<<6-2'-„ 
99- 1% 

99- «r» 


Poids  initial  du  canot+oxvdo  stTh6  =  8-0458  grammes. 
Poids  initial  du  ("0304  =  2  (KKH)  grammes. 

Réduction  du  CcO^  par  le  CO  à  900°  C. 

Essai  AT//— 27  juillet,  1913. 

Moyenne  de  tempt-rature  900°  C. 


Heure  de 
la  mine 
au  four 

Heure  de 

la  sortie 
du  canot 

Tempé- 
rature 

Tempt  de 

:  réduction 

en  niins. 

Poids  du 
canot  +  C'oiO. 

Perte  do 
poids  en 
Krammes 

de  la  fierté 
de  poids 

Réduction 

quand 
100'>  est 
réduction 
comriléte 

411 
4-41 

4   16 

902»  C, 
9070  0. 

902°  r. 

0 
S 

8  0430  Krammes 
7-5136  Krammes 

0-5294 

26-S 

98.3% 

5-20 

4-51 

892°  c. 
902°  c. 

15 

7-5052  Krammes 

0-5378 

26  9 

99-8% 

Il  03 

5-50 

")02»l'. 
902°  C. 

1         *■'' 

7-5040  Krammes 

0-5390 

270 

1000% 

1118 

893°  C. 

'          60 

7  ■  5040  Krammes 

0-5390 

27-0 

1000% 

Poids  initial  du  canot+oxvde  séché  =  8-0430  grammes. 
Poids  mitial  du  Co3O4  =  2  0000  grammes. 

Essai  XVIII— 23  juillet,  1913. 

Moyenne  de  température  900°  C. 


Heure  de 
la  mise 
au  four 


Heure  de         Tenipé- 
la  sortie  rature 

du  canot 


Temps  de 
rêtluctiim 
en  inin:i. 


Poids  du 
canot +  CoiOé 


2-53 

<)02°  C. 

0 

-'  -  58 

892°  C. 

5 

2-22 

900»  C. 

2-32 

900°  C. 

15 

2-52 

902°  C. 

3  22 

890°  C". 

45 

3-51 

"102°  C. 

4  06 

910°  C. 

60 

^  !    Réduction 

Perte  de  %  I        quand 

fioids  en     de  la  perte  i     100'  J  est 
Krammes       de  poids        réduction 
complète 


8-0430  Krammes 
7-5118  Krammes 

7-5062  Krammes 

7  -  5048  Krammes 

7-5048  grammes 


0-5312 
0-S368 
0-5382 
0-5382 


26-6 
26-8 
26  9 
26-9 


98-8% 
99-7% 
99-8% 
99-8% 


Poids  initial  du  canot+oxyde  séché  =  8  ■  04.Î0  grammes. 
Poids  initial  du  Co3O4  =  2  0000  grammes. 

La  composition  du  C03O4  employé  pour  ces  expériences  de  réduction 
par  le  LO,  telle  que  déterminée  par  l'analyse  (page  23)  est  absolument  la 
même  que  celle  que  les  essais  eux-mêmes  donnent.  Pour  plus  de  détaiU 
voir  pages  33-35. 


t .. 
t,  ^ 


l'--'  <\, 


Conclusions 

(a)  La  rrdiiction  du  Co.tOi  i-n  cobalt  nu'-talli(|uo  par  le  protoxydc  de 
carlMme  st'  fait  tr^'s  rapidcnu-nt  à  toiito  lt'm|x'Taturi'  au-tlessus  de  600°  C. 

(I))  Kntre  .?5()°  C.  et  450°  C.  le  pmtoxyde  de  carlxme  rt-duit  d'abord  le 
( OjO»  en  cobalt,  puis  après  un  certain  temps  le  cobalt  finement  divisé 
décompose  le  ({a/  CO,  formant  un  dé|)At  de  charbon. 

(c)  Kntre  5(M)°  C.  et  750°  C,  au-dessus  de  «;0^'  de  la  réduction  de 
l'oxyde  en  cobalt  est  faite  en  quel(|ues  minutes,  mais  le  reste  se  fait  très 
lentement. 

(d)  Kntre  750°  C.  et  y()0°  f.,  le  montant  de  réduction  du  C'ojO^ 
en  C'oiiui  se  fait  durant  les  premières  minutes,  augmente  très  rapidement,  et 
à  des  tem|K'ratures  plus  hautes,  hi  réduction  est  complète. 

(e)  l)ans  les  endroits  où  on  ()eut  se  procurer  du  niv/.,  cette  méthotle 
constitue  un  moyen  économitiue  et  prati(|ue  de  préparer  des  (|uantités 
considérables  de  cobalt  métalli(|ue  pur  au  moyen  de  l'oxN'de. 

REDUCTION    DE   l.'OXYi:)E   DE  COB.ALT   PAR   I.'AKLMIMUM. 

La  chaleur  moléculaire  de  formation  île  l'o.xyde  d.iiuminium  (AljOj) 
est  de  .V>2,6()()  kilonrammes  calories,  et  est  plus  considérable  c|ue  celle  de 
tout  autre  oxyde  métalli<|ue.  La  chaleur  moléculaire  <le  formation  «lu 
ses(|uioxyde  <le  fer  (FejOa)  est,  dans  les  mêmes  conditions,  de  iy5,ftOO  kilo- 
grammes calories.  Il  est  donc  évident  (|ue,  si  on  mêle  intimement  de  l'alu- 
minium en  ix)udre  fine  avec  du  ses«iuioxyde  de  fer  (Fe^Oj),  ce  dernier  sous 
forme  de  limaille  des  laminoirs,  si  [lossiblc.  <|ue  la  réaction  suivante: 

Fe..().,+  2  AI  =  AM)3+2   Fe 
se  fera,  pourvu  (|u'on  élève  un  j)oiiit  du  mélan^;e  à  une  tem(HTature  suffi- 
sante pour  la  commencer.     Ce  pnxédé  a  été  employé  par  la  (loldschmid 
Thermit  CO.  pour  la  prinluction  du  fer  fondu  pour  souder. 

Donc  toutes  les  fois  qu'on  mêle  160  kilogrammes  d'oxyde  fcrrique 
avec  54  kilogrammes  d'aluminium  métalli(|ue,  et  (ju'on  i)rov(Miue  la  réaction 
en  chautïant  une  partie,  il  se  forme  .?y2,600  iy5,600=  1<>7,000  kilogrammes 
calories  de  chaleur.  Cette  chaleur  est  suffisante  |M)ur  iK)rter  la  masse 
entière  à  l'incandescence,  puis  le  fer  fondu  descend  au  fond,  il'où  on  peut  le 
faire  couler. 

Le  cobalt  niétalli(iue  peut  être  |)réparé  d'une  manière  semblable,  en 
réduisant  l'oxvde  de  cobalt  par  l'aluminium  suivant  la  formule: 

.<  Co3(),  +  S  .-\1  =  4  AW)3+'>  Co. 
Les  chaleurs  moléculaires  de  formation  de  FeO,  FesOa  et  FcjOi,  et  celle 
de  CoO,  CosOa,  CoaOj,  sont  donnés  dans  le  tableau  suivant: 

Chaleurs  moléculaires  de  formation. 


FeO 

65,700' 

CoO 

50,500= 

FejO, 

195,600' 

Voéh 

146,000' 

FeaO« 

270,800' 

Coa04 

19.^,400= 

Il  est  donc  évident  «lue  chaque  72.?  kilos  de  CoaO,  mêlé  à  216  kilos 
d'aluminium,  puis  allumé,  développera  4 X.V>2,600- ,?X  iy.?.400  =  990,200 
kilogrammes  calories  de  chaleur.  Nous  devons  donc  nous  attendre  à 
une  réaction  aussi  forte  et  même  plus  forte  (|ue  la  réaction  correspondante 
avec  le  sestiuioxyde  de  fer. 


■  (  ak  iils  métallursi'iuej.  J.  \V.  RichanI»  partie  I.  t'Mm.  paae  Ift. 
■Tailles  annuelles  internatioiiale»  îles  Constantes,  vol.  I.  l>)10.  paae  428. 
Calculé 


l'Lwtiii;  vm. 


ï    : 


N-.« 


CrLiiMt  pour  la  ridin  lion  du  i  uA),  par  AI:  iii  |M)siti<iii  sur  !e  moule 


b\' 


Y 


V' 


.\A 


EipérlencM  sur  la  réduction  du  Co.,04  par  ralurnlnlum  métallique 


Ces  i>x|H-ru-nrcs  furt-nt  faitt-x,  t-n   (xtoliri-  1«>12,  avi-c  un  fourneau  à 
soucft-r  conuiue  nvKliW'  CioldM-hmidt  Thi-rmit,  qu'on  fx-ut  voir  «ur  la  planche 
VlII.     Dans  «•  fourni-au,  on  mit  5-10  livri-s  de  C01O4  vn  p«>uilre  fine  avec  le 
montant  th^-ori(|UL-  <raluniinium  il'apriV  !V'<|uation: 
.1  (•o,04+«  Al-4  AM),+y  (0. 

La  ri-action  fut  provoquât-  en  allumant  une  fus<;-e  (-om{X)»<!c  d'aluminium 
et  de  rhiorate  de  fKitasso  finement  <livis*s  et  enveloppant*  dans  un  morceau 
(le  papier  mince.  I,e  fourneau  s'alluma  avec  une  extrême  violence,  la 
Hamme  faisant  souvent  sauter  le  couvercle  du  fourneau,  et  dans  chaque 
cas  le  fourneau  devenait  chauff»'-  au  Liane  intense. 

l.a  force  de  la  r^-action  fut  tellement  consi(k-ral>le  (lue  la  brasque  du 
fourneau  n'a  pu  résister  (\ue  pour  deux  f)U  trois  charges,  bien  qu'elle  fût 
faite  avec  le  meilleur  mélange  de  ciment,  de  magnêsite  et  d'alumine  électro- 
lytique. 

Le  métal 

Le  métal  produit  de  cette  manière  s'écoulait  immédiatement  par  le  bas 
du  fourneau  dans  des  moules  de  fer  ou  de  sable.  Il  contenait  fré(|uemment 
moins  de  01<;;  d'aluminium,  et  toujours,  était  exempt  de  carl)one. 

Les  divers  métaux,  chrome,  molylxlène,  etc  ,  produits  tie  cette  manière 
par  la  Compannie  Goldschmidt,  tels  que  nous  les  recevions,  contenaient 
environ  O-^'',',  d'aluminium,  mais  pas  de  carlxine. 

Conclusions 

La  méthcxle  de  réduction  par  l'aluminium  peut  certainement  être 
employée  avcx  In-aucoup  de  satisfaction  quand  on  veut  avoir  un  métal 
absolument  libre  de  carbone,  et  lorstjue  le  coût  élevé  de  production  ne  s'y 
oppose  pas.  De  plus  cette  méthode  permet  de  préparer  des  alliages  de 
cobalt-aluniiniuin  directement,  en  ajoutant  un  excès  d'aluminium. 

Le  prix  de  l'aluminium  biut  employé  dans  cette  méthenle  est  d'environ 
17  cts.  la  livre.  Ine  livre  d'aluminium  peut  réduire  et  fondre  un  peu 
plus  de  deux  livres  de  cobalt  métallique.  Donc,  pour  réduire  et  fondre 
deux  livre  s  de  cobalt  métalli(|ue,  il  faut  compter  dans  le  coût  de  production 
une  son-  de  17  cts.  sous  la  forme  d'une  livre  d'aluminium  métallique. 
Il  y  aur  .^ans  doute  comme  sj)us-prcxluit  de  ce  prmédé,  de  l'oxvde  d'alu- 
miniur.  >n(lu,  mais  même  en  l'évaluant  d'une  manière  lilxTale,  le  coût  de 
produ.  ^  on  sera  encore  très  élevé  si  on  le  compare  a\ec  celui  des  méthodes 
de  réduction  par  le  carljone  et  par  le  CO  décrites  dans  ces  pages. 

il  n'est  pas  surprenant  c|ue  la  source  de  calorique  dans  la  méthode 
par  I  aluminium  soit  d'un  coût  si  élevé,  car  le  degré  de  chaleur  produite 
est  au-dessus  de  2100°  (".,  c'est-à-dire  excède  de  beaucoup  la  température 
nécessaire  à  la  réduction  de  l'oxyde  et  à  la  fusion  du  métal,  et  par  conséquent 
on  peut  s'attendre  à  de  grandes  pertes  dues  à  la  transmission  et  au  rayon- 
nement. 

OXYDES  DE  COBALT. 

Les  oxydes  de  cobalt  suivants  sont  décrits  à  différents  en^iroits  dans 
ces  pages,  et  on  trouve  beaucoup  de  divergences  dans  les  ouvrages  qui  trai- 
tent de  ces  oxydes. 

L'exi.sttnrc  de  plusieurs  de  ces  coni|X)sés  est  douteuse,  et  trois  d'entre 
eux  seulement  concernent  particulièrement  les  manufacluiiers  d'oxyde  de 
cobalt  pour  le  commerce. — 


/*•■ 


M 

(V  wint  iriix  qiu-  noiin  ('tutliimK  (KUir  la  prcNliirtion  «tu  <>>1.  1;  ni/lalli(|tic. 
Nuii»  iliVririin!»  «Imic  rt>  tri)ii*  iix\<l«»  d'apri»  Un  oltM-rvati  m  i|u»'  iioutt 
avonc  faitiH  daiix  !»•  «iiurs  «It-  niw  cxiM-rit-ruf?'. 

Oxyde  cobalto-cobaltique  iCoiO,) 

I.'oxyjlf  «If  iiiball  unir  li\ri''  orilin.iinnunt  «laiis  !«•  «•  rnii,fr««'  est 
pripart'  vn  «aUin.tni  l'hydraU'  à  «nvinm  75(l''('..  «t  ii*t  un  iiir  nui"  «If 
(■<>a()(  «t  .l«'  ('i>,,();,  mais  surtout  du  |>rft«itT. 

Il  a  iti'  pniuxt'  abondantnunt  d.ins  «is  p.iKfs  <\uv  «it  «>x>i'.  Jr  vnt 
surtout  du  (■<>,(),,  Mir  l«(|u«l  nous  ft-rons  Us  r«'mar(|u«s  suivan 

(a)  I.'oxyd»' «!«■  collait  purilit' «mpioM- |K)ur  ii's  fXi  '•rit  (  '!i  du«- 
tion  par  riiydronîn«',  «-n  laissant  une  inar^f  (H>ur  Us  iin|  >  ,  :  n  int  ,técs 
par  ran,ily-«'.  fut  i'\aliu''  comnif  lonii-nant  12^)' ,  di-  . n.  ,  t  I  .  ■.  .  pé- 
riiiuis  (il-  ri'<lu«  tion  par  riiydroK«'n«'  a\«c  ii-  nu'n»«'  (<\\i.'  J  .  iiii  rmt 
<|Ui'Jors<|Ui' l.i  n'cluctioii  ist  «•ompltt«-.  il  y  a  un«' inrli-d'oxyi  lu  !■  '  t)^,. 
ConujH'  on  [H-ut  U-  voir  aux  paj-is  14  et  2(1,  (■«•  montant  s';,  .oru  >  .Je 
montant  île  72'>',  di'  «olialt,  «-n  tinani  comptf  di'  Ii'k< ti  ii  i  léh 
D'où  il  rt'siilt»'  (|U«'  i"ox\(U-  noir  «si  surtout  du  («laO»,  si  .n  ^n»,  .  n 
donnt'cs  a\i'i'  K-.  iHTirntaKt's  th('ori(|ui's  suivants: 

CoïO.i 7M',  -■,,  ...\ 

('o:.«), 7.V.t', 

Co.O; 75-y; 

('«;<> 7M-vH'; 

(1))  l.'oxxdi"  di-  cohalt  puritii-  i-mployé  p«iur  Us  «•x|ki!iiii.cs  Uo  r(  • 
durtionpar  !«•  proioxyiU-  dt-  larlMmi-  fut  l'vaUn''  p.ir  U-  calcul  comme  con- 
tenant 729',  de  cobalt,  iii  tenant  «omple  des  impurett's  (.ipstattcs  pa, 
l'anabse.  I,;s  ex|)«'rien( «s  de  réduction  par  le  (o  aM-c  h  menu-  ()xy«le 
démontrîrent  (|ue  lorsipie  la  rt'iluction  «st  KimpU'te,  il  y  a  une  perte  d'oxy- 
H«'ne  <U-  27  (!',•  Connue  on  [Kiit  le  xcir  mx  pan«'s  2,<  et  M.  ic  résultat 
saci-orde  avec  le  montant  calculé  pour  le  cobalt  720',.  en  ti  iiant  compte 
d«'s  lég«ris  impuretés.  D'où  il  ré,-u!ti  (juc  l'oxyde  noir  l'si  surtout  du 
('o,,(),,  si  on  compari'  c«s  données  a\ii  le  tableau  du  parauraiilie  (a). 

(c)  lue  autre  pn  uvi',  «pie  l'oxyde  noir  «alciné  au  rou^e  sombre  est 
«lu  ("o:i()t,  est  domu'«'  par  1  exiWrii'nc«'  suixanti-: 

In  hydraie  noir  et  pur  île  cob.dt  fut  fait  av«c  du  cobalt  électrolytirjue 
par  la  niélh(Mle  du  nit.-ite  de  |M(tassium-cobalt,  puis  «alciné  à  l()5°r.  jti*- 
«pi'à  |)oids  constant  (jusfui'.i  arrêt  de  l.i  diminution  de  fxmls  par  la  chaleur 
à  cette  temiHT.iturel:  il  formait  alors  une  jioudre  brun-chocolat  imiforme 
sous  le  microsco|H'. 

riusieurs  échantillons  de  cette  jKiudre  brune  furent  «alcints  à  640''C  jus- 
<|u'à  jioid.^  i-onstant,  et  dans  chafjue  cas  la  p«Ttede  poids  fut  entre  115',  et 
11 -S',.  Donc  la  iK.udre  brinie  corresfxmd  très  étroilenu'nt  à  la  fornndo 
<"o-jD3.Mj(>. 

I.a  matière  résullani  d«'  ces  calcin.itions  et. lit  une  jxiudre  noire  iden- 
tuiiie  en  appart'uce  >nus  le  microscoiH-  à  l'oXN'de  noir  de  cobalt  du  conunerce. 
lit  t'chanliilon  de  k  i  oxyde  noir  déjà  calciné  fut  caUiné  au  rouKe  justju'au 
fM)ids  (onstant  «le  ()  S.ÙK)  j^ranums.  Ce  mi*me  échantillon  fut  «-nsuite 
«•om()lètement  réduit  par  un  mélange  d'h\«lro^;èn«•  et  «le  protoxyde  «le 
carbone  à  ')0()°C.,  ce  ipii  l'amena  ,iu  |»oids  constant  de  0606,^  grammes. 
Ainsi,  la  [K-rte  en  i)oi(ls  fut  de  27-2'",'. 

Conmie,  à  l'exin-ption  «le  «pieUpies  tracts,  cette  oxyde  était  absolu- 
ment libre  de  substance  irréductible,  il  contenait  «lonc  72-8','  de  cobalt, 
tandis  «pu'  le  montant  '|ui  corresjxjnd  théoritpu-ment  au  Co:{)4  est  7.?-4';. 
Ce  résultat,  vérifié  plusieurs  fois,  lonfirme  ce  «pie  nous  avons  dit  «pie  l'oxyde 
noir  de  cobalt  a  ptjur  f«)rmule  ("0304. 
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(el) 
après  ihautT 


Ini-   .iiilri'   i'X|N''ricm-i-   fut    f  lili*  comim-  Miit      un   (Vhaiiiillim 
noir  fut  .mu m'-  A  un  |i.ii<l!.  iivrintanf  ;\  MO'C,  it  imin<'tli.il»mint 


à  lOicrC.  ju>»<|u'i\  |xii<U  nmxtaiii.     L'cxiNru-nrc  fut  n'intic 
<  I  tlauw  iliaiiui'  ra'»  la  jM-rtr  i-n  |x>i<N  fut  In''»  r.ip|>r<Mht'f  ilo 


plu-».>ii~  ■..■-,  .  .  iMiiif  t  ■i,ii|iit  ,  ,1^  1,1  |K-i  If  i-ii  |iiiiu«  un  irr>»  rii|>|ir<M'n<'f  lU' 
"•  l';.  l.'oxyiU'  «ris  n'«uliani  «le  la  lali  inalion  à  tOilCC  donna  i\  l'anaKsc 
79-3*i  (!«•  idliali,  *orrt'!<i)on<lani  tris  hii-n  au  CoC)  (7«»' ,  lii-  (  o.) 

I.a  (Hiif  rl)(.,ri(|Uf  <lr  poids  jioiir  pasM  r  ,lv  la  forniuK-  CojO»  i\  CoO 
est  de  ht)',.  D'un  auiri-  tAt<-,  la  [Hrli'  th«()ri<|m'  |iour  pasMr  du  ro.i(),  au 
Co,()7  i-sl  (il-  .<<'";.  «1,  du  ('o„(),  au  t'<i().  la  |Hrlf  tlu'-ori<|ui'  «si  di-  !<•,»',. 
Donr  il  n'y  a  p,is  di  doiiti-  <|Uf  noir.  n'diM  tion  <li'  l'oxvdf  noir,  fornu-  au 
rouKi-,  vu  oxydf  «ris  .i  J02(»°('  <-orrt>|  «.ndi-  .i  la  transition  du  CoiOiau  l'oO. 

(f)     Di'ux  <'fh,iniillons   st'pan's   d'hydratt-   l.run   l'o:(),M:«).   ralrinc's 

ids  l'onstani,  donnircnt  à  l'.inahx-  |K«ur  Iv  colialt   ' 

.<■'>',.     (  »•  r«>ult.it  i>l  l'ntrr  (  ojt  ),*=;,<■  4' - 


.\  «)40°(".  jUMpi'à   pt 
re!*pfi-ti\rn»ciil    74   7' ,   i-i 
df  ("o  vi   f  ~o,0,  =  "^■'>' , 


di'  l'o.     Ci't  oxyd«'  Ml  ir  est  <lonc  (-oiii|m)m''  en 


Krande  p.irtu'  de  (  o^O*   t\»'f  un  iku  df  fo.O 

I.  oxyd»'  noir  hydi  .té  de  i()l>alt,  tel  <|ui-  pri'p.iri'  ixtiir  \v  idunuiTcf, 
en  I»'  pn'»ipil.int  d'un.-  solution  <li'  «hlorur»'  ou  df  sulf.ili-  par  uiif  liasf 
alralini-.=  ou  l'hydralf  lirim.  (Hiivint  .'ri'  r.d(  im's  î\  tout»  i»n)|K  ralurt' 
entre  ,<8.S°C  et  910°C,  vl  donner  sulisl.uitiellenient  le  inêim  prcKltiit.  mais 
en  prati(|tio  il  est  mieux  île  ealciiur  au  rouKe,  .din  (|ue  l.i  (.dcination  se 
fasse  assez  rapidement. 

^()n  voit  par  les  dulfres  suivants  (pi'il  y  .i  lui  espai  e  entre  .?«5°C  et 
•>IO°("où  il  y  a  très  [hu  d'oxydation  ou  ré<'iiition  de  i'oxvde  noirCo.iO,:  l'.ir- 
tant  du  CoiO,  rhaiiilé  jusipi'à  jxiids  cou  i.mt  ù  .H«5°('!,  la 

IHTte  en  poids  en  rhaulïant  juscpi'à  jxmls  constant  A  64()°C  =0-7' ; 

u  u  «  ..        -7()°(=i.i'; 


8(,(l°(=24', 
<,lt)°(=2..S'; 

«  "         <*         "        <*so°(=7()'; 

Juste  au-dessus  de  ')1()°(",  la  réduction  commence  à  se  faire  très  rapi- 
dement, et  l'oxyde  noir  Co.iO,  devient  l'oxyde  Kriï'  <"<><). 

Le  (■oi()4  ne  parait  pas  avoir  de  propriétés  magnéti{|ues. 

I/oxyde  iCor,0;i 

On  ne  |Miit  différencier  l'oxyde  {  osOr  du  to,(),  soii  p.ir  l'.ipparence. 
soit  par  la  inéiliiKie  de  préparation;  de  fait,  nous  n'axons  pas  réussi  Â 
avoir  un  oxyde  pur  de  col),dt  (|ui  .lit  pu  donner  à  l'an.iK  -e  un  résuil.it  très 
rapproché  de  75  y','  de  C"o.  D'un  .uitre  côté,  comme  on  le  rrm.ir(|uera 
h  dittérents  endroits  dans  ces  pa^es,  les  analysi's  de  matière  obtenue  par  la 
calcination  au  rouj^eont  donné  fréf|uenunent  un  résultat  suiKTieur  à  7.?4',' 
de  C"o,  après  avoir  tenu  compte  des  impuretés,  ("'est  (xuiniuoi  nous  sup- 
posons (|u'un  certain  montant  «le  (■(>,( );  se  trouve  avec  le  CojOj. 

Protoxyde  de  cobalt  (CoO) 

Le  protoxyde  de  cobalt  est  un  produit  stal)le  du  cobalt  (pLind  on 
calcine  à  haute  temfK'rature,  c'est-à-dire,  aux  environs  de  KMJO'C 

(■'est  une  fK>udre  grise  (|u'on  |H-ut  réduire  en  métal  en  la  chauffant 
en  présence  du  j^az  protoxyde  de  carbone  à  toute  température  sufxrieure 
à  450°C.  ou  en  présence  du  gaz  hvdrogène  à  toute  ten'p-érature  sup<  rieure  à 

'  Comprenant  do  (letilt*»  qiwniiii'*  iW  \i  et  de  Fe. 
'  Voir  paKe  .î. 
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Le  protoxyde  de  folwlt  a  aussi  un  état  all(>tr<>pi(|ue  sous  forme  d'une 
poudre  vert-jaunâtre.  Les  protoxydes  de  cobalt  soit  vert-jaunâtre  ou 
gris  s'oxydent  tous  deux  et  forment  du  ("03O4,  ou  un  mélange  de  CoaOi  et  de 
CojO;,  (|uand  on  les  ehauffe  à  toute  température  entre  .S85°("  et  910°C. 

On  forme  facilement  la  variété  \ert-jaunâtre  en  chauffant  Co»04 
avec  2  à  ^'',  en  |)oids  de  C"  à  une  tempt'rature  avoisinant  9(K)°(\ 

Nous  avons  fait  i)iusieurs  analyses  de  l'oxyde  gris  purifié,  et  les  résul- 
tats se  rapprochèrent  de  la  %aleur  théoricpie  78 -X'',' .  L'exin-rience  suivante 
fut  faite  |K)ur  prouver  ([ue  l'oxyde  vert-jaunâtre  est  un  état  allotropique 
de  l'oxyde  gris  ("oO. 

De  l'oxyde  noir  CoaO,  calciné  à  640°C  jus<iu'à  |M)ids  constant  fut 
ensuite  calciné  jusqu'à  poiils  constant  à  1020°C.  11  jK-riiit  par  cette  der- 
nière calcination  T-l','  de  son  ix)ids,  et  le  produit  fut  de  l'oxyde  gris  CoO. 
De  l'oxyde  vert-jaunâtre  CoO  produit  par  la  réduction  de  l'oxyde  noir 
C03O4  par  l'hydrogène  ;\  300°C',  fut  calciné  â  l'air  à  640''C  justiu'à  poids 
constant;  il  gagna  par  cette  calcination  6-5^f  de  son  poids  et  devint  noir. 
Cette  ex|X'rience,  comme  les  précédentes,  montre  que  les  oxydes  gris  et 
vert-jaunâtre  sont  identiques  juscju'à  une  telle  limite,  c|ue  si  on  donne  â 
l'oxyde  vert-jaunâtre  la  formule  CoO,  le  gris  ne  peut  s'en  éloigner  de  plus 
d'un  vingtième  et  tlevra  avoir  au  moins  la  formule  CouOjo.  Il  y  a  cepenilant 
assez  de  différence  pour  que  l'oxyde  gris  paraisse  d'imc  manière  uniforme 
av(Mr  une  teneur  en  oxygène  légèrement  plus  forte. 

Cne  autre  exjH'-rience  avec  l'oxyde  vert-jaunâtre  fut  faite  comme  suit: 
de  l'oxyde  vert-jaunâtre  fraîchement  préparé  fut  réduit  en  métal  par 
l'hydrogène  et  le  protoxyde  de  carbone,  puis  amené  à  un  poids  constant. 
Durant  la  rétluction,  la  i)erte  de  poids  fut  de  21  ■5'^i  dans  un  cas  et  21  ■3'^j 
dans  un  autre,  correspondant  très  bien  à  la  réduction  du  CoO  en  cobalt 
métallique  où  la  perte  est  tle  21  -.S'', . 

Les  deux  oxydes  CoO,  le  gris  et  le  vert  n'ont  pas  de  propriétés  magné- 
tiques; et  les  échantillons  d'oxyde  gris  que  nous  avons  préparés,  ainsi  que 
ceux  que  nous  avons  obtenus  des  commerçants,  étaient  des  ptjudres  homo- 
gènes vues  sous  un  grossissement  de  liM)  diamètres. 

Près  de  1,0()0  livres  d'oxyde  noir  du  commerce  ont  étédonnées  à  ce  labo- 
ratoire jwur  T'es  expériences,  et  pour  celles  qui  suivront,  par  "The  Deloro 
Mining  and  Réduction  Co.",  Deloro,  Ont.,  et  nous  profitons  de  l'occasion 
de  ce  rapport  pour  les  remercier.  Nous  remercions  d'une  manière  parti- 
culii'-re  le  l'rof.  S.  F.  Kirkpatrick  |X)ur  cet  envoi,  et  jxnir  les  suggestions 
très  utiles  (ju'il  a  bien  voulu  nous  faire  pendant  le  cours  de  nos  recherches. 

Les  propriétés  du  métal,  tel  <iue  préparé  par  les  différentes  mcthcKles 
exposées  dans  ces  pages,  ne  sont  pas  prises  en  considération  ici,  mais  for- 
meront le  sujet  d'une  partie  de  la  publication  d'une  autre  section  de  ces 
recherches,  sous  le  titre  "Ktude  des  propriétés  ph}  iic|ues  du  métal  cobalt." 
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